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Dans ce mémoire, nous utiliserons les notations conventionnelles de la chimie des ciments. Le 
tableau ci-dessous rappelle les abréviations utilisées pour les principaux oxydes rencontrés 
dans ce domaine.  
 
Oxydes Notations 
CaO C 
SiO2 S 
Al2O3 A 
CO2 c 
Fe2O3 F 
H2O H 
SO3 S  
Tableau 1. Notations des oxydes utilisés dans cette étude 
 
 
Dans le tableau 2 ci-dessous, nous rappelons les différentes phases minéralogiques 
rencontrées dans ce mémoire, leurs formules chimiques et les notations employées pour les 
désigner.  
 
Notations Formule chimique Noms utilisés 
C2S Ca2SiO4 Silicate dicalcique 
C3S Ca3SiO5 Silicate tricalcique 
Ca CaCO3 Calcite 
CH, Po Ca(OH)2 Hydroxyde de calcium, Portlandite 
An TiO2 Anatase 
Qz SiO2 Quartz 
Mu Al6Si2O4 Mullite 
Tr SiO2 Tridymite 
Mc, C4AcH11 Ca4Al2O7CO2(H2O)11 Monocarboaluminate de calcium 
Hc, C4Ac0.5H12 Ca4Al2O7(CO2)0.5(H2O)12 Hémicarboaluminate de calcium 
C4AH13 Ca4Al2O7(H2O)13 Aluminates de calcium 
C2ASH8 Ca2Al2SiO7(H2O)8 Stratlingite 
C2ASH6 Ca2Al2SiO7(H2O)6 Hydrogrenat 
Va CaCO3 Vatérite 
Ar CaCO3 Aragonite 
Tableau 2. Notations abrégés, formules chimiques et noms des phases minérales rencontrées dans ce 
mémoire 
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Dans les pays fortement industrialisés, le début de XXIème siècle a été marqué par une prise de 
conscience généralisée concernant la nécessité de limiter les impacts de l’activité humaine sur 
l’environnement. Même si, comme le montre l’issue du récent sommet mondial sur le climat 
de Copenhague, nous sommes encore loin d’un consensus international sur les moyens à 
mettre en œuvre pour atteindre cet objectif, il n’est plus possible d’ignorer les incitations et 
les contraintes qui poussent à l’intégration des projets, quel qu’en soit le secteur d’activité, à 
une démarche de développement durable. 
 
Dans ce cadre, le secteur du bâtiment doit œuvrer à une conversion de ses pratiques 
constructives pour améliorer la performance énergétique des bâtiments neufs et existants mais 
également pour proposer des matériaux innovants qui répondent aux nouvelles exigences des 
utilisateurs et des législations en termes d’impact environnemental et sanitaire, et de confort.  
 
Le domaine du bâtiment est en effet responsable, en France, de 43% des consommations 
énergétiques et de 25% des émissions de gaz à effet de serre (GES) totales.  
Or, le renouvellement du parc immobilier est d’environ 1% par an Par conséquent, 
l’application de la règlementation thermique 2005, et bientôt 2012, aux bâtiments neufs, ne 
permettra pas, à elle seule, d’atteindre les objectifs fixés dans le cadre du protocole de Kyoto, 
à savoir diviser les émissions de GES par 4 d’ici 2050. 
La réhabilitation énergétique massive du parc bâti est donc un enjeu majeur qui constitue 
également un challenge technologique puisque les solutions constructives conventionnelles 
proposées en construction neuve ne sont pas toujours adaptées à la rénovation.  
Se pose notamment la problématique de la perméabilité de l’enveloppe, qui, si elle est n’est 
pas traitée de manière convenable, peut conduire à de nombreux désordres liés au phénomène 
de condensation et au développement de moisissures dans les bâtiments rénovés.  
Ces aspects imposent une gestion globale de la réhabilitation du parc bâti, prenant certes en 
compte la performance énergétique des bâtiments mais également leur qualité sanitaire et 
environnementale ainsi que le confort des usagers. Cette démarche passe notamment par le 
développement et la caractérisation de matériaux de constructions aux propriétés innovantes.  
 
Dans ce cadre, le principal objectif de cette thèse, financée par une Allocation Couplée du 
Ministère, est de contribuer au développement d’un matériau de construction à impact 
environnemental limité. Pour ce faire, une matrice pouzzolanique originale est proposée, 
composée de chaux hydraulique naturelle et de métakaolin. Elle a notamment été choisie pour 
les émissions de CO2 réduites qui résultent de sa production, la disponibilité régionale de ses 
constituants et le maintien de ses propriétés mécaniques en conditions d’immersion dans 
l’eau. De plus, les adjuvants, renforts et granulats conventionnels ont été substitués par des 
matières premières renouvelables d’origine agricole : des agroressources. 
 
Deux applications principales sont visées :  
- des plaques de parement ou un enduit projeté renforcés par des fibres végétales,  
- un bloc autoporteur à isolation répartie incluant des granulats végétaux  
 
Le mémoire se divise en quatre parties. Le premier chapitre rappelle tout d’abord le contexte 
environnemental de l’étude et notamment la place du bâtiment et des matériaux de 
constructions dans la problématique du développement durable. Le concept d’écomatériau 
sera également précisé dans cette partie. Les deux parties suivantes constituent un état de l’art 
focalisé sur l’utilisation d’agroressources dans les matériaux de construction : une revue 
bibliographique concernant le renforcement de matrices minérales par des fibres végétales 
sera réalisée ainsi qu’une synthèse des récents travaux menés sur le développement d’un 
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écomatériau de construction prometteur : le béton de chanvre. Le point sera fait sur les 
potentiels de développement, les méthodes de production et les propriétés de ce nouveau 
matériau. 
A l’issue de ce chapitre, un cahier des charges des propriétés visées dans ces travaux, pour des 
applications en construction sera établi.  
 
Le deuxième chapitre concerne la caractérisation des matières premières utilisées dans ce 
projet et regroupe des résultats issus de la bibliographie et des résultats expérimentaux 
obtenus durant cette étude. Les constituants minéraux de la matrice liante, à savoir la chaux 
hydraulique naturelle (NHL) et le métakaolin (MK), seront tout d’abord analysés. Leurs 
compositions chimiques et minéralogiques ainsi que les mécanismes de prise qu’ils induisent 
seront notamment décrits.  
Les caractéristiques du carbonate de glycérol (CG) et du monolaurate de sorbitan éthoxylé 
(SME), les deux adjuvants verts retenus à l’issue d’une phase expérimentale préliminaire, 
seront présentées dans un deuxième temps. 
Les propriétés chimiques, physiques et mécaniques des fibres végétales sélectionnées pour ce 
projet, à savoir le lin, le chanvre et le yucca, seront ensuite étudiées et comparées à celles 
d’autres types de fibres végétales ou synthétiques.  
Pour finir, nous décrirons les deux granulats végétaux testés au cours de cette étude : la 
chènevotte de chanvre et la moelle de tournesol.  
 
Le troisième chapitre portera sur les effets de l’incorporation des deux adjuvants organiques 
dans la matrice pouzzolanique. En effet, ils influencent aussi bien les caractéristiques à l’état 
frais que celles à l’état durci de la matrice et confèrent au mélange des propriétés favorables à 
la préfabrication des produits finis et à l’amélioration des propriétés d’usage du matériau.  
Les résultats expérimentaux mettant en évidence l’influence conjointe du CG et du SME sur 
les variations dimensionnelles de la pâte et sur son absorption capillaire seront présentés. Ces 
phénomènes seront reliés au caractère tensioactif des adjuvants qui modifient les propriétés de 
surface et la porosité de la pâte liante. La modification de la résistance mécanique en 
compression de la pâte par ajout de CG et de SME sera ensuite décrite.  
Dans les deux parties suivantes, les mécanismes d’action spécifiques du CG et du SME seront 
alors explorés :  
- pour le CG, sa capacité à induire le raidissement de la pâte au jeune âge et son 
influence sur les propriétés mécaniques du liant à court, moyen et long termes seront 
étudiés. Afin d’identifier l’origine des interactions entre le CG et la matrice minérale, 
un suivi de l’évolution de la microstructure au cours de l’hydratation sera réalisé par 
diffraction de rayons X et thermogravimétrie, 
- pour le SME, son effet entraineur d’air et son influence sur la porosité à l’état durci 
seront discutés.  
Enfin, ce chapitre s’achèvera par la détermination des propriétés d’usage de la matrice 
adjuvantée retenue pour la suite de l’étude, et leur comparaison avec les performances 
d’autres liants utilisés conventionnellement dans la formulation d’écomatériaux.  
 
Afin d’atteindre des propriétés d’usage compatibles avec les applications visées (plaques de 
parement et blocs autoporteurs) tout en maintenant un coût convenable, il a été nécessaire 
d’incorporer des constituants complémentaires à cette matrice. En poursuivant la démarche 
d’écoconception, les matières premières conventionnelles (sable, granulats, fibres 
synthétiques etc.) ont été remplacées par des agro-ressources. 
Le chapitre 4 présente dans un premier temps l’étude menée sur le renforcement de la matrice 
pouzzolanique par des fibres de lin, chanvre et yucca en vue, notamment, d’une application de 
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type parement. Lors de cette campagne expérimentale, nous explorerons l’influence des fibres 
végétales sur la résistance en flexion et la ductilité de la matrice pouzzolanique à une 
échéance de 28 jours. Dans un deuxième temps, la durabilité de ces composites sera étudiée 
en suivant, pendant un an, les propriétés mécaniques d’échantillons conservés d’une part en 
ambiance contrôlée à humidité relative supérieure à 95%HR et d’autre part en extérieur, 
soumis aux aléas climatiques de la région toulousaine. L’exploration par microscopie 
électronique à balayage des mécanismes physico-chimiques intervenant à l’interface fibres 
végétales/matrice complètera cette étude.  
La dernière partie de ce mémoire concernera l’utilisation de granulats légers d’origine 
végétale, la chènevotte et la moelle de tournesol, pour formuler un composite aux propriétés 
d’isolant thermique. L’objectif final est de produire un bloc autoporteur qui permette 
d’assurer une fonction d’isolation répartie.  
Les propriétés physiques, mécaniques et thermiques des composites incluant différents 
dosages de granulats végétaux seront tout d’abord déterminées. Dans un deuxième temps, une 
étude plus spécifique sur l’association liant/chènevotte sera réalisée dans le cadre d’un 
partenariat avec Agrofibre, société productrice de chanvre implantée en Haute-Garonne. 
Enfin, dans la dernière phase de ce projet, nous étudierons, en laboratoire puis à l’échelle 
industrielle, la possibilité d’améliorer les performances mécaniques du composite par ajout de 
sable, ainsi que la faisabilité de sa production par un processus de vibrocompaction.  
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Dans ce chapitre, nous nous proposons de faire un état de l’art concernant tout d’abord les 
enjeux du développement durable en Génie Civil. Le contexte environnemental de cette étude 
sera présenté ainsi que la problématique des impacts environnementaux liés à la production de 
ciment. Enfin, nous définirons la notion d’écomatériaux, des matériaux de construction 
émergents qui répondent aux nouvelles attentes des utilisateurs. 
 
Dans un deuxième temps, nous présenterons les résultats des travaux antérieurs réalisés sur 
les composites à matrice minérale renforcés par des fibres végétales. Les propriétés de ces 
composites d’un nouveau genre seront rapportées ainsi que les problèmes de durabilité 
rencontrés par les chercheurs et les méthodes préventives envisagées pour s’en affranchir.  
 
Enfin, la troisième partie sera constituée d’un état de l’art sur un matériau de construction 
innovant : le béton de chanvre. Le point sera fait sur les potentiels de développement, les 
méthodes de production et les propriétés de ce nouveau matériau. 
 
Dans la dernière partie de ce chapitre, nous rappellerons les idées clés des paragraphes 
précédents et présenterons l’organisation de nos travaux qui en découle.  
 
Dans ce chapitre nous avons fait le choix de présenter principalement un état de l’art 
concernant l’introduction de matières végétales, fibres ou granulats, dans une matrice 
minérale. Cette étude est en effet la première à se pencher sur de tels constituants au sein du 
LMDC. En revanche, les aspects liés à la chimie des ciments bien connus dans notre domaine 
ne seront pas rappelés ici, ces données étant largement disponibles dans la littérature de 
référence de notre spécialité.  
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1. Le génie civil face aux enjeux du développement durable 
1.1. Contexte environnemental 
1.1.1. Problématique environnementale et engagements internationaux 
Nous assistons depuis quelques dizaines d’années à une prise de conscience de la part des 
pouvoirs publics, des acteurs économiques et de la société civile, des conséquences 
défavorables des activités humaines sur l’environnement et de la nécessité de réduire, de 
manière urgente, ces impacts. C’est pourquoi, aujourd’hui, à l’échelle internationale, dans les 
domaines de l’industrie, de l’énergie, des transports, de la construction etc. les incitations et 
les contraintes sont de plus en plus fortes pour intégrer les projets à une démarche de 
développement durable.  
 
La définition la plus répandue du développement durable est celle édictée en 1987 dans le 
rapport Brundtland [BRU87] selon laquelle « le développement durable est un mode de 
développement qui répond aux besoins des générations du présent sans compromettre la 
capacité des générations futures à répondre aux leurs ».  
 
Or, aujourd’hui, la capacité des générations futures à subvenir à leurs besoins est menacée. 
Nous nous trouvons dans une situation critique à plusieurs titres, les plus parlants étant peut 
être : 
- la menace d’un réchauffement climatique, identifié aujourd’hui, par la majorité des 
scientifiques, comme une conséquence du rejet en quantité importante de gaz à effet 
de serre (CO2, CH4 etc.) par les activités humaines ; 
- la raréfaction des ressources naturelles, dont certaines apparaissent pourtant à l’heure 
actuelle indispensables au fonctionnement de nos sociétés (pétrole, gaz etc.). 
 
Cette prise de conscience au niveau international a conduit à l’organisation en juin 1992 de la 
Conférence des Nations Unies sur l’Environnement et le Développement (CNUED) à Rio 
puis, à l’adoption, 5 ans plus tard, du protocole de Kyoto par les représentants de 160 pays.  
38 pays industrialisés se sont ainsi engagés à réduire globalement entre 2008 et 2012 leurs 
émissions de gaz à effet de serre (GES) de 5.2% par rapport au niveau de 1990.  
1.1.2. Impacts du secteur du bâtiment et engagements aux niveaux européen et français 
Mais quel est l’impact du secteur du bâtiment sur les consommations énergétiques ou 
l’émission de GES ? 
Il est majeur. En France, le secteur de la construction est responsable de 43% des 
consommations d’énergie, bien plus que les transports (31%) ou l’industrie (20%). Il génère 
25% des émissions de GES totales, contre 28% pour les transports et 21% pour l’industrie.  
De plus, sa part s’est fortement accrue ces dernières années : entre 1996 et 2004, les émissions 
de CO2 liées au résidentiel et au tertiaire ont augmenté de 23.3% tandis que dans le même 
temps celles de l’industrie ont diminué de 21.6%. 
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La Directive Européenne sur la Performance Energétique des Bâtiments (DPEB) de 2002 
constitue le cadre règlementaire au niveau européen qui fixe les exigences concernant le 
secteur du bâtiment pour atteindre les engagements pris dans le cadre du protocole de Kyoto. 
Le Plan Climat 2004, dans son chapitre « Bâtiment et écohabitat », constitue la transposition 
en droit français de la DPEB. Il présente les engagements et contributions françaises dans la 
lutte contre le réchauffement climatique : dans ce document, la France s’engage à atteindre le 
facteur 4, c'est-à-dire à diviser par 4 les émissions de GES d’ici 2050. 
 
Pour atteindre cet objectif, La Règlementation Thermique 2000 (RT2000) puis celle de 2005 
(RT2005) ont été mises en œuvre. Elles s’appliquent au bâtiment neuf et le Plan Climat 
prévoit un renforcement des exigences tous les 5 ans. Les principaux objectifs sont : 
- la réduction des consommations énergétiques d’au moins 15% avec une progression 
tous les 5 ans pour atteindre une diminution globale de -40% en 2020,  
- une limitation du recours à la climatisation,   
- la maîtrise de la demande en électricité.  
 
D’autres dispositifs règlementaires sont mis en œuvre en complément : on peut citer 
notamment la loi de simplification 2004, qui introduit l’obligation d’un diagnostic de 
performance énergétique à la construction, à la vente, et à la location.  
 
Enfin, le « Grenelle de l’environnement », lancé en 2007, consacre 3 comités au secteur du 
bâtiment, et propose de réduire la consommation de tous les logements neufs à moins de 50 
kWh/m2.an d’ici 2012, afin d’arriver, à terme en 2020, à tous les logements neufs à énergie 
passive ou positive.  
1.1.3. L’enjeu de la réhabilitation thermique dans l’existant 
Comme nous venons de le voir, les règlementations thermiques ne s’appliquaient jusqu’à 
présent qu’aux bâtiments neufs : or, en France, le parc immobilier est constitué d’environ 30 
millions de logements et seuls 300 000 logements neufs sont construits chaque année. La 
durée de vie moyenne est de 100 ans, et près de la moitié du parc bâti a été construit avant 
1970, c'est-à-dire sans aucun dispositif d’isolation thermique. La consommation moyenne 
dans le résidentiel est actuellement de 330 kWh/m2.an et de 550 kWh/m2.an dans le tertiaire. 
Le seul traitement des bâtiments neufs ne permettra donc pas d’atteindre les objectifs fixés.  
 
Ces quelques chiffres mettent en évidence la nécessité d’une règlementation thermique en 
rénovation. A l’heure actuelle, la RT2005 s’applique pour les rénovations lourdes de 
bâtiments de plus de 1000 m2. Depuis 2007, une règlementation « éléments par éléments » 
existe dans les autres cas : elle consiste à imposer des valeurs seuils de performances 
thermiques des parois vitrées, opaques et des équipements, mais reste bien moins exigeante 
que la méthode globale. Ceci ne constitue donc qu’un premier pas, et les pouvoirs publics 
devront rapidement mettre en place un dispositif règlementaire et/ou incitatif permettant la 
réhabilitation thermique de l’ensemble du parc existant.  
 
Le Grenelle de l’environnement, dans son comité « Bâtiments Existants », a formulé un 
certain nombre d’engagements :    
- la réduction des consommations d’énergie du parc existant d’au moins 38% d’ici 
2020, avec une cadence de 400 000 rénovations complètes de logement par an à partir 
de 2013, 
Chapitre 1 : Etat de l’art 
 
- 30 - 
- la rénovation de l’ensemble des logements sociaux d’ici 2020, et l’engagement des 
travaux de réhabilitation de tous les bâtiments de l’Etat d’ici 2012, 
- le soutien des professionnels du bâtiment pour assurer la formation, la qualification, le 
recrutement des futurs acteurs de ce nouveau métier : « la réhabilitation thermique ». 
 
La mise en œuvre de ces mesures constitue également un challenge technologique puisque les 
solutions proposées actuellement en construction neuve ne sont pas toujours transposables à la 
rénovation de l’ancien. Il faudra rapidement proposer des solutions techniques nouvelles, 
adaptées à la rénovation, et développer les réseaux de production et de distribution de ces 
nouveaux produits.  
Se pose en particulier le problème de la perméabilité des matériaux utilisés en rénovation. 
L’isolation de maisons anciennes, sans système de ventilation mécanique impose l’utilisation 
de matériaux respirants afin d’éviter les problèmes de condensation, de moisissures et de 
pollution de l’air intérieur. De plus, la course à la performance énergétique pourrait conduire à 
une pratique de confinement des logements au détriment de la qualité de l’air intérieur.  
Le Grenelle met en garde sur les risques potentiels sanitaires et environnementaux d’une telle 
démarche et affirme la volonté d’une gestion globale de la rénovation des bâtiments existants 
en prenant en compte, à la fois, la ventilation des bâtiments, les énergies et les matériaux.  
Une première mesure concernant la qualité de l’air intérieur devrait être l’étiquetage 
obligatoire des matériaux de construction et de décoration sur leur contenu en polluants 
volatils dès janvier 2010. 
1.1.4. Le poids des matériaux de construction sur les impacts environnementaux du bâtiment 
Dans le contexte de réduction drastique des consommations énergétiques dans le bâtiment, la 
part des matériaux de construction va grandissante (Figure I - 1). 
 
 
Figure I - 1. Répartition des impacts environnementaux entre les différentes composantes d’une 
construction [IMP08] 
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En effet, l’amélioration des performances énergétiques des bâtiments induit l’évolution de la 
répartition des impacts, et une place de plus en plus grande pour les phases de construction et 
de démolition de l’ouvrage. Ce constat implique une prise en compte globale des impacts 
environnementaux liés à une construction sur toute sa durée de vie.  
 
Même si, à l’heure actuelle, la quasi-totalité des consommations énergétiques du bâtiment est 
liée à son exploitation, l’évolution du parc bâti vers des constructions de plus en plus isolées 
va tendre à augmenter le poids des matériaux de construction dans les consommations 
énergétiques et les émissions de CO2. L’évolution du poids relatif des matériaux de 
construction et du chauffage dans les consommations énergétiques de bâtiments sont 
présentés sur la Figure I - 2. Il passe de 15% à 75% dans des bâtiments consommant 
respectivement 200 et 15 kWh/m2.an. 
 
Figure I - 2. Répartition des consommations énergétiques entre le chauffage et les matériaux de 
construction des bâtiments en fonction de leurs performances énergétiques et de leur durée de vie [IMP08] 
 
 
Dans ce contexte, le développement de matériaux de construction alternatifs à faible coût 
environnemental s’impose comme une problématique prioritaire.  
Ces matériaux doivent limiter les consommations énergétiques liées à la phase d’exploitation 
des bâtiments (grâce à leurs qualités thermiques, par exemple) mais également liées aux 
phases de construction et de déconstruction. Ils doivent ainsi participer à la réduction des 
émissions des gaz à effet de serre sur l’ensemble de leur cycle de vie.  
 
Sources : en plus des références spécifiquement citées, les données présentées dans ce 
paragraphe ont été extraites des sources suivantes : 
- site internet de l’Ademe : http://www2.ademe.fr, 
- le Guide Règlementation Thermique RT2005, édité par le CSTB, 
- site internet du ministère de l’écologie, de l’énergie, du développement durable et de 
la mer : http://www.developpement-durable.gouv.fr, 
- rapport de synthèse du Grenelle de l’environnement, Chantier n°33 « Air et 
Atmosphère » par Philippe Richert, Ministère de l’Ecologie, de l’Energie, du 
Développement Durable et de l’Aménagement du Territoire, mars 2008.  
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1.2. Problématique environnementale et industrie cimentière 
1.2.1. Etat des lieux sur les impacts environnementaux de la filière cimentière 
Le béton est aujourd’hui le matériau de construction le plus répandu à l’échelle mondiale, il 
est composé, dans sa formulation la plus basique, de granulats, de ciment, et d’eau.  
Son succès tient à ses bonnes propriétés mécaniques, à sa durabilité, à son adaptabilité 
géométrique et à sa relativement bonne tenue au feu. De plus, il est généralement disponible 
et bon marché [MEY09] 
 
Cependant, à l’heure actuelle, des critiques de plus en plus nombreuses sont formulées à son 
encontre en raison des impacts environnementaux générés par la production du ciment, son 
principal constituant.  
A l’échelle mondiale, 5% des émissions de CO2 totales le sont par l’industrie cimentière qui 
consomme également 2% de l’énergie primaire totale [HEN04]. S’ajoutent à ces impacts 
l’utilisation de grandes quantités de matières premières non renouvelables et d’eau, ainsi que 
la génération de déchets à la construction et à la déconstruction des ouvrages.  
 
Nous nous concentrerons ici sur la description des émissions de CO2 générées par la 
production de ciment et des initiatives prises pour les diminuer.  
 
Le ciment est obtenu par calcination à très haute température (environ 1450°C) du cru 
composé de roches calcaires et argileuses. Ce process génère une forte consommation 
d’énergie (divers combustibles fossiles sont utilisés : charbon, gaz naturel, fioul etc.) et des 
émissions de CO2 très importantes.  
Le CO2 émis peut être séparé en deux parts principales en fonction de sa source : 
- le CO2 issu de la combustion des énergies fossiles utilisées dans le four, 
- le CO2 issu de la décarbonatation de la matière première. 
Il faut y ajouter le CO2 émis par les moyens de transport et la production de l’électricité 
nécessaires pour le fonctionnement de la cimenterie.  
 
D’après une étude publiée en juin 2009 par la WBCSD [CEM09], la quantité moyenne 
mondiale de CO2 émise par tonne de clinker produit était, en 2006, de 866 kg CO2/t.  
 
D’après un rapport antérieur de la WBCSD en 2002 [TOW02], la répartition du CO2 émis lors 
de la production de clinker se fait comme indiqué sur la Figure I - 3.  
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Figure I - 3. Répartition moyenne des émissions de CO2 liées à la production de ciment en 2000 [TOW02] 
 
Ces valeurs varient évidemment en fonction du type de combustible utilisé, de l’efficacité des 
équipements etc.  
 
Depuis une dizaine d’années maintenant, l’industrie cimentière travaille à diminuer ses 
impacts environnementaux et en particulier cette quantité de CO2. 
1.2.2. Perspectives de réduction des impacts de la filière cimentière 
Les voies d’amélioration identifiées ont été les suivantes ([HEN04], [DES06], [DAM08], 
[MEY09]):   
- amélioration de l’efficacité énergétique du procédé, 
- utilisation de combustibles à faible teneur en carbone (gaz naturel au lieu de charbon 
par exemple) ou de déchets comme combustibles (pneus usagés, farines animales, 
boues de curage, vieux papiers), 
- utilisation de ciments composés à faible teneur en clinker, 
- augmentation du recyclage du béton sous forme de granulats, 
- utilisation des déchets recyclés en substitution des granulats naturels, 
- utilisation de liants alternatifs au ciment. 
 
Des progrès ont été réalisés dans la rentabilité énergétique des cimenteries (tant en diminuant 
les quantités de combustibles fossiles nécessaires à la production du ciment qu’en améliorant 
les performances des équipements), et, malgré de fortes disparités entre les pays industrialisés 
et les pays en voie de développement, on peut considérer que dans ce domaine, la réduction 
de la quantité de CO2 émise par tonne de clinker a atteint ses limites [DES06].  
 
La réduction des émissions de CO2 passe désormais par la diminution de la part liée à la 
décarbonatation des matières premières, et le moyen le plus efficace à l’heure actuelle, semble 
être la diminution du ratio clinker/ciment par l’utilisation de ciments composés. Cette voie a 
déjà largement été explorée ces dernières années, puisqu’en 2006, la quantité de CO2 émis par 
tonne de ciment produit était de 660 kg en moyenne dans le monde [CEM09] contre 890 kg 
en 1990 [TOW02]. Cette part grandissante des additions dans les ciments permet d’expliquer 
le découplage partiel entre l’augmentation de la production de ciment et l’émission de CO2 
entre 2000 et 2006 visible sur la Figure I - 4. 
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Figure I - 4. Evolutions comparées de la quantité de ciment produite et des émissions de CO2 liées à cette 
production entre 2000 et 2006 par rapport aux niveaux de 1990 [CEM09] 
 
Les additions utilisées sont, pour la plupart, de nature pouzzolanique, c'est-à-dire qu’elles ont 
la propriété de réagir avec l’hydroxyde de calcium (ou portlandite) issue de l’hydratation du 
clinker, pour donner des hydrates générateurs de résistance (C-S-H, aluminates, 
silicoaluminates de calcium etc.).  
Les additions pouzzolaniques sont pour la plupart des sous produits de process industriels : on 
peut par exemple citer les cendres volantes qui sont issues des centrales thermiques 
fonctionnant au charbon, ou encore les laitiers granulés de haut fourneau provenant des 
aciéries.  
Ces additions sont jusqu’à présent utilisées en substitution d’une partie du ciment, afin 
d’atteindre des performances mécaniques au moins équivalentes à celles du ciment seul. 
Cependant, dans de nombreuses applications en construction, et notamment au niveau de la 
maison individuelle ou du petit collectif, les niveaux de performances mécaniques pourraient 
être bien inférieurs.  
 
Au niveau des déchets générés lors des opérations de démantèlement, le béton en fin de vie 
peut être concassé et utilisé comme granulats routiers ou pour réaliser des allées, parkings et 
parfois des fondations. Son utilisation en construction reste quant à elle marginale. Ceci 
s’explique principalement par le coût des granulats recyclés qui, en France, reste aujourd’hui 
supérieur à celui des granulats naturels [PEU08]. 
D’autres solutions ont été envisagées pour réduire la consommation de granulats naturels. Ils 
pourraient être partiellement substitués par des fragments de verre usagé à condition de 
trouver des solutions vis à vis de la réaction alcali-silice, par des pneus usagés ou encore des 
matières plastiques recyclées, mais le problème posé est alors la faible liaison à l’interface 
matrice/granulats [MEY09].  
 
Enfin, le meilleur moyen de limiter les impacts environnementaux du ciment serait de lui 
substituer un autre liant ne générant pas de CO2 lors de sa production. Diverses études ont été 
réalisées dans cette voie. D’après Gartner [GAR04], les liants alternatifs qui semblent les plus 
prometteurs sont :  
- les pouzzolanes activées par de la chaux aérienne : le problème posé par ce type de 
liant réside dans la cinétique de réaction et donc de durcissement très lente, 
incompatible avec la plupart des applications en bâtiment,  
- les pouzzolanes activées par des silicates alcalins : on parle également de 
géopolymères. Ce liant est formé par réaction entre des pouzzolanes riches en 
aluminium (comme le métakaolin) et des solutions aqueuses de silicates alcalins. Il 
présente un fort potentiel de développement en raison de son durcissement rapide, de 
Chapitre 1 : Etat de l’art 
 
- 35 - 
sa résistance élevée et de son impact environnemental très réduit par rapport au 
ciment. Pour conduire à des résistances élevées, la réaction de géopolymérisation 
nécessite cependant des températures de cure élevées et le temps durant lequel la pâte 
présente une ouvrabilité suffisante reste relativement court,  
- les ciments sulfoalumineux : formés à base de sulfoaluminates de calcium ( SAC 34 ). 
Ils s’hydratent en une combinaison de HSCA , CAH et AH, mais le phénomène 
d’expansion lié à la formation d’ettringite pose problème,  
- les laitiers activés par du gypse et de la chaux : il s’agit de l’application la plus 
répandue des mélanges sulfoalumineux, elle consiste à activer par un faible ajout de 
chaux ou de ciment un mélange de laitiers et de 10 à 20% de gypse. La cinétique de 
développement des résistances de ces mélanges reste lente et la rapide carbonatation 
de ce type de liant conduit à des problèmes de corrosion et de perte de résistance, 
- les plâtres : l’hydratation des hémi hydrates du sulfate de calcium (plâtre) en gypse 
constitue probablement la plus connue et ancienne réaction liante. Le principal frein à 
la substitution du clinker par ce liant réside dans la forte solubilité du gypse qui 
explique sa faible durabilité en ambiance extérieure et les problèmes posés par son 
stockage en fin de vie (déchets non inertes et difficilement recyclables). 
 
Les perspectives de réduction des impacts environnementaux de l’industrie cimentaire 
semblent donc résider dans l’utilisation de quantités importantes de pouzzolanes en 
substitution du clinker au sein de liants composés ou dans l’utilisation de liants alternatifs. Les 
liants les plus prometteurs semblent être à base de pouzzolanes activées ou de mélanges 
sulfoalumineux induisant la formation d’ettringite stable.  
 
 
Dans nos travaux, afin de limiter les impacts environnementaux de notre matrice, nous nous 
sommes orientés vers un liant sans ciment Portland. Nous utiliserons un liant pouzzolanique 
alternatif à base de chaux hydraulique naturelle et de métakaolin, une addition 
pouzzolanique.  
La production de la chaux hydraulique naturelle génère certes le même type d’impacts que le 
ciment, mais dans des proportions moindres (voir Chapitre 2). De plus, elle nécessite un 
investissement industriel bien inférieur et plus accessible pour des pays en voie de 
développement par exemple.  
Nous avons également sélectionné la chaux hydraulique naturelle dans l’optique de nous 
affranchir de la cinétique de prise réputée lente des liants à base de pouzzolanes activées par 
de la chaux aérienne. La chaux hydraulique naturelle présente en effet des propriétés 
d’hydratation et de développement des résistances à court terme en raison de sa teneur en 
silicates de calcium.  
L’addition pouzzolanique utilisée dans nos travaux est produite dans la région toulousaine, il 
s’agit de métakaolin. Outre ses propriétés pouzzolaniques et sa disponibilité dans la région 
de l’étude, le métakaolin possède des propriétés environnementales intéressantes, puisque sa 
production ne conduit qu’à l’émission d’une faible quantité de CO2. Ces aspects seront 
développés dans le deuxième chapitre.  
Enfin, ce mélange liant doit principalement ses résistances à l’état durci à la formation de 
silicates de calcium hydratés, comme c’est le cas des matériaux cimentaires. Ceci permet 
d’espérer une bonne tenue des propriétés dans des conditions d’utilisation en extérieur (tenue 
à l’eau) et un traitement en fin de vie plus aisé que des liants à base de gypse par exemple.  
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1.3. Eco-conception et écomatériaux 
1.3.1. Les principes de l’écoconception 
Dans le contexte défini dans les paragraphes précédents, le secteur du bâtiment se trouve 
aujourd’hui face à une nécessité de rénover ses pratiques et méthodes de conception afin de 
prendre en compte les facteurs environnementaux devenus cruciaux. 
 
Cette nouvelle manière de concevoir et de dimensionner les bâtiments, encore aujourd’hui 
marginale, peut être désignée par le terme d’écoconception. Au sens le plus large, cette 
pratique se fonde sur :  
- des critères économiques : ils s’expriment par la prise en compte du coût global, c'est-
à-dire la somme des coûts d’investissement, de fonctionnement et de maintenance 
ainsi que de démantèlement. Il dépend, notamment, de la durabilité de l’ouvrage, 
- des critères environnementaux : ils concernent la consommation de matières premières 
renouvelables ou non, locales ou acheminées sur de plus ou moins longues distances, 
l’énergie grise des matériaux ou des techniques mis en œuvre, l’émission de polluants 
et/ou de gaz à effet de serre, les natures et quantité des futurs déchets, 
- des critères liés aux conforts : thermique, hygroscopique, acoustique et visuel, 
- des critères sanitaires : durant les phases de construction et d’exploitation, la 
conception du bâtiment doit garantir un environnement sain et sans danger pour ses 
usagers. 
 
L’écoconception repose sur des choix pertinents en fonction des critères sus-cités concernant 
les matériaux de construction, les équipements (conditionnement d’air, ventilation, éclairage 
etc.), la structure du bâtiment mais aussi les moyens de gestion des ressources (énergie, eau 
etc.) et des déchets pendant la période d’exploitation. 
 
Des d’outils existent à l’heure actuelle pour évaluer certains des impacts d’un projet de 
construction. L’Analyse de Cycle de Vie (ACV) permet par exemple d’estimer les impacts 
environnementaux d’un produit ou d’un bâtiment depuis l’extraction des matières premières 
jusqu’à l’élimination des déchets. Des outils de simulation thermique, acoustique etc. ont été 
développés afin de permettre l’optimisation du projet par rapport aux problématiques de 
confort. En revanche, à notre connaissance, peu de méthode existent pour la gestion des 
problématiques sanitaires.  
 
La mise en œuvre de ces méthodes est pourtant encore freinée. Peuportier [PEU08] identifie 
notamment deux raisons principales liées : 
- à la difficulté de réaliser des modélisations complexes, nécessitant la connaissance 
d’un grand nombre de paramètres concernant l’ouvrage alors que le projet n’en est 
qu’au stade de l’esquisse, 
- au fonctionnement même de ces outils, qui, à l’heure actuelle, constituent des 
méthodes d’évaluation et non pas de dimensionnement. On peut citer, en exemples, 
des méthodes globales d’écoconception actuellement en développement : la méthode 
ADEQUA [CHE05] ou le logiciel ELODIE développé au CSTB qui permet 
d’exploiter les Fiches de Déclaration Environnementale et Sanitaires (FDES) des 
produits de construction.  
 
De plus, un projet de construction implique de nombreux acteurs issus de domaines très 
différents et la concertation n’est pas nécessairement aisée. Enfin, il n’existe pas de solution 
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unique : l’écoconception doit permettre de comparer différentes options mais le compromis 
restera toujours dépendant du poids relatif accordé à chaque critère.  
 
Il n’existe par encore en France de dispositifs incitatifs pour intégrer un projet dans une 
démarche d’écoconception. Aujourd’hui, la seule démarche globale qui existe dans notre pays 
est la démarche Haute Qualité Environnementale (HQE), mais, sur les 14 cibles qu’elle 
identifie comme outils de maitrise des impacts sur l’environnement, le changement climatique 
ou la consommation de ressources non renouvelables ne sont pas présents [PEU08].  
 
Dans nos travaux, nous nous limiterons à identifier qualitativement les paramètres qui peuvent 
être retenus dans une démarche d’écoconstruction et plus particulièrement dans le choix de 
matériaux de construction que l’on peut qualifier d’écomatériaux. Cependant, il ne faut pas 
oublier qu’une telle démarche ne doit pas être isolée des autres principes de l’écoconception 
sous peine de perdre tout son intérêt.  
1.3.2. Qu’est ce qu’un écomatériau ? 
L’écomatériau doit permettre de répondre aux critères de l’éco-conception, c'est-à-dire :  
- limiter les impacts environnementaux durant tout son cycle de vie, 
- procurer des conditions de confort aux occupants du bâtiment pendant son 
exploitation, 
- ne pas présenter de danger pour la santé tant pendant la phase de mise en œuvre que 
d’utilisation du bâtiment. 
 
Les propriétés du matériau, caractéristiques de ces différents critères, sont détaillées dans le 
Tableau I - 1.  
 
Propriétés caractéristiques d’un écomatériau 
Impacts environnementaux : 
- Emission de gaz à effet de serre 
- Energie grise 
- Consommation de matières premières non renouvelables 
- Génération, en fin de vie, de déchets à la gestion complexe 
Conditions de confort : 
- Thermique : conductivité, inertie, effusivité 
- Hygroscopique : perméabilité à la vapeur, diffusivité en phases vapeur et 
liquide, isothermes d’adsorption/désorption 
- Acoustique : coefficient d’absorption acoustique, indice d’affaiblissement 
acoustique 
Impacts sanitaires : 
- Emissions de polluants chimiques (COVs, formaldéhydes etc.) 
- Emissions de polluants microbiologiques (prolifération bactérienne, acariens 
etc.) 
- Emissions de polluants particulaires (poussières, microfibres etc.) 
Tableau I - 1. Synthèse des propriétés attendues d’un écomatériau 
 
Il n’existe cependant pas, à l’heure actuelle, de label ou de norme permettant de qualifier 
suivant des critères objectifs un matériau d’ « écomatériau ». Seules les Fiches de Déclaration 
Environnementale et Sanitaire (FDES) proposent une synthèse des propriétés 
environnementales des matériaux de la construction mais la constitution et la diffusion de ces 
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fiches reposent uniquement sur le volontariat. Dans nos travaux, nous désignerons donc 
comme tel, un matériau dont la formulation et/ou les propriétés permettent d’atteindre 
plusieurs des objectifs de l’écoconception. 
Il est entendu que le matériau parfait n’existe pas, et qu’il est impossible de répondre de 
manière optimale à tous ces critères. Cependant, on peut dire qu’à l’heure actuelle, bon 
nombre de matériaux conventionnellement utilisés en construction sacrifient l’impact 
environnemental ou sanitaire à des objectifs de coût et de facilité de mise en œuvre.  
Les propriétés ne doivent pas non plus être isolées les unes des autres, comme c’est parfois le 
cas aujourd’hui dans le cadre de techniques marketing qui identifient un facteur favorable et 
le mettent en avant en le séparant des autres.  
Le développement d’outils prenant en compte l’ensemble de ces caractéristiques et proposant 
une méthodologie d’évaluation objective des matériaux de construction semble donc 
constituer un pré requis au développement de nouveaux matériaux et à leur utilisation plus 
large par les maîtres d’œuvre.  
 
La forte volonté de certains consommateurs et acteurs de la construction de prendre en 
compte, malgré les difficultés (surcoût, pénurie d’artisans maitrisant ces techniques etc.), les 
critères d’écoconception dans le choix des matériaux de construction a conduit au 
développement de nouveaux matériaux, ou plutôt, dans la majorité des cas, au retour vers des 
pratiques traditionnelles et ancestrales.  
On peut noter un développement de la construction bois. Il doit évidemment sa caractéristique 
d’écomatériau à son caractère renouvelable mais il faut néanmoins s’assurer d’une gestion 
durable des forêts, de ne pas utiliser de bois provenant de destinations trop éloignées, de 
contrôler la toxicité des substances utilisées pour son traitement contre l’humidité ou les 
insectes.  
L’usage de la terre crue est également remis à l’honneur, plusieurs techniques peuvent être 
employées en construction, l’adobe, le torchis ou la bauge en sont des exemples.  
Les isolants naturels sont aujourd’hui assez largement diffusés (laine de lin et de chanvre, 
feutre de bois, liège etc.) et les produits recyclés sont également utilisés, le papier recyclé sert 
d’isolation sous forme de ouate de cellulose. La réalisation de murs à isolation répartie en 
bottes de paille représente également une alternative pour les écoconstructeurs.  
 
Il existe cependant peu d’études scientifiques réalisées sur ce type de matériaux permettant de 
garantir leurs propriétés. Les initiatives d’écoconstruction restent trop souvent des démarches 
individuelles mises en pratiques par autoconstruction, en utilisant des techniques ne faisant 
l’objet d’aucune certification ou normalisation, ce qui pose notamment des problèmes du 
point de vue des assurances, et en particulier des garanties décennales des travaux.  
 
Leur plus large diffusion passe nécessairement par des étapes de caractérisation en laboratoire 
et de normalisation. Elles permettront de définir le cadre d’utilisation de ces matériaux, les 
précautions de mise en œuvre et de maintenance à prendre et un dimensionnement plus précis 
des éléments. Certains écomatériaux, dont le béton de chanvre, ont déjà entamé ce processus.  
 
 
Ainsi, une démarche constructive basée sur des matériaux éco(conçus) est en plein 
développement face à la remise en question des modes de construction conventionnels à base 
de béton, de matériaux isolants d’origine pétrolière, de briques très énergivores ou encore 
nécessitant l’utilisation de colles ou de solvants, responsables de l’émission de composants 
nocifs pour la santé et l’environnement. Les écomatériaux employés, encore peu diffusés, sont 
préférablement fabriqués à partir de ressources renouvelables et/ou locales, et ils 
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permettraient, grâce à leurs propriétés physiques, de créer des habitats sains, consommant 
peu d’énergie, aux conforts thermique, hygroscopique et acoustique élevés et dont la 
destruction ne générerait pas de déchets difficiles à stocker.  
 
Sources : en plus des références spécifiquement citées, ce paragraphe se base, notamment, sur 
les informations présentées dans les ouvrages suivants : 
- Eco-conception des bâtiments et des quartiers, de Bruno Peuportier, aux Editions 
Mines ParisTech, 2008, 
- Les clés de la maison écologique, de Oïkos, aux Editions Terre vivante, 2003, 
- L’habitat écologique – Quels matériaux choisir ?, de Friedrich Kur, aux Editions Terre 
vivante, 1999.  
1.4. Conclusion 
Le secteur du bâtiment se trouve aujourd’hui dans l’obligation, en raison des impacts 
environnementaux qu’il génère, de proposer de nouvelles solutions de conception et de 
réhabilitation des bâtiments. Dans le domaine des matériaux, le choix doit se faire en fonction 
de l’usage visé, des sollicitations subies et des propriétés recherchées, tout en prenant en 
compte les contraintes d’impacts environnemental et sanitaire. Le béton, même s’il reste 
incontournable pour un certain nombre d’application, la brique ou les isolants d’origine 
pétrolière pourraient être, dans les années à venir, concurrencés par des produits à faible coût 
environnemental, notamment dans le secteur de la maison individuelle.  
 
Nos travaux visent à contribuer au développement d’un matériau de construction innovant en 
prenant en compte les exigences du contexte environnemental actuel. Nous nous proposons 
d’étudier les propriétés d’usage de cet écomatériau afin de vérifier la faisabilité technique de 
son développement.  
 
Il devra répondre au cahier des charges suivant : 
- utilisation d’une matrice pouzzolanique alternative, dont la production nécessite moins 
d’énergie et génère l’émission d’une quantité de gaz à effet de serre plus faible que le 
ciment, tout en assurant le maintien des propriétés mécaniques en extérieur et en ne 
posant pas de problème de stockage en fin de vie, 
- utilisation de matières d’origine végétale, donc renouvelables, comme adjuvants, 
renfort fibré et granulats légers, 
- utilisation de ressources locales. 
 
L’objectif est d’atteindre, pour le composite, des propriétés mécaniques, de durabilité, 
thermiques et hygroscopiques compatibles avec les deux applications visées : plaques de 
parement et blocs autoporteurs à isolation répartie. 
 
Une solution de préfabrication sera préférablement envisagée pour ces produits en utilisant 
des moyens de production existants, permettant la production, la distribution et la mise en 
œuvre aisée à grande échelle de ce type d’écomatériau.  
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2. Les composites renforcés par des fibres végétales 
2.1. Introduction 
Un composite fibré est un matériau constitué d’un ensemble de fibres résistantes noyées dans 
une matrice dont les propriétés mécaniques sont nettement plus faibles. Les fibres jouent le 
rôle de renfort tandis que la matrice assure la cohésion du composite et le transfert des efforts 
aux fibres.  
 
Les fibres végétales peuvent être associées à des matrices de différentes natures. 
L’utilisation de fibres végétales dans une matrice thermoplastique ou thermodurcissable est 
une technique déjà utilisée et industrialisée notamment dans l’automobile (panneaux 
intérieurs, garnitures de toit, planchers de camions etc.), la construction (profilés de portes et 
de fenêtres, clôtures, bardages etc.) ou encore dans l’équipement domestique (meubles de 
jardin par exemple). En France, des études sont également en cours pour des applications dans 
le domaine de la construction aéronautique.  
Nous ne décrirons pas plus en détails ces composites à matrice plastique dont les propriétés 
sont relativement éloignées de celles valorisables dans le bâtiment.  
Nous limiterons notre étude bibliographique aux matériaux composites de construction à 
matrice minérale (à base de ciment, de plâtre ou encore de chaux) renforcés par des fibres 
courtes réparties de manière aléatoire.  
 
Le renforcement des matériaux de construction par des fibres naturelles fut très tôt utilisé dans 
l’histoire. Les blocs de terre crue renforcée par de la paille ou l’incorporation de crin de 
cheval aux mortiers d’enduit en sont des exemples remontant à plusieurs milliers d’années 
[BRA08]. Pourtant, le passage de ces utilisations traditionnelles à un développement 
technologique de composites renforcés par des fibres végétales pour des utilisations en 
bâtiment est relativement récent. Il remonte au début des années 1970, lorsque sont réalisés 
les premiers travaux visant à remplacer les fibres d’amiante dans les éléments préfabriqués 
profilés en fibrociment (bardage, tuiles, plaques etc.) [AZI84]. Dès lors, de très nombreuses 
études ont été menées sur tous les continents pour utiliser des fibres de renforcement d’origine 
végétale dans les matériaux de construction, en particulier dans les pays en voie de 
développement, en raison de leur disponibilité, de leur faible coût économique et énergétique 
ainsi que de la relativement faible technicité nécessaire à leur production. 
2.2. Les caractéristiques des fibres utilisées comme renfort de composite 
2.2.1. Généralités sur les fibres végétales 
L’utilisation de fibres naturelles, et en particulier de fibres végétales comme renfort de 
matériaux composites, présente deux principaux avantages. Tout d’abord, ces fibres sont 
largement disponibles à faible coût et leur utilisation en construction constitue de nouveaux 
débouchés pour les matières agricoles. D’autre part, la valorisation des fibres végétales 
permet la réduction des impacts environnementaux par rapport à des composites 
conventionnels puisque ce sont des matières premières renouvelables, biodégradables, neutres 
vis-à-vis des émissions de CO2 et demandant peu d’énergie pour être produites [BAL04].  
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Dans les pays peu industrialisés, les fibres végétales constituent donc une alternative à faible 
coût économique et surtout écologique aux fibres synthétiques conventionnelles (fibres 
métalliques, minérales ou polymériques). 
 
Les différents types de fibres naturelles sont présentés sur la Figure I - 5.  
 
 
Figure I - 5. Les différents types de fibres naturelles [BAL04] 
 
La structure des fibres naturelles, et en particulier des fibres libériennes (issues des tiges), 
peut être analysée à différentes échelles.  
Cette analyse a été menée par Charlet [CHA07] dans ses travaux sur la fibre de lin. La Figure 
I - 6 illustre cette étude.  
 
Figure I - 6 : Structure multi-échelle d’une fibre de lin [CHA07] 
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A l’échelle macroscopique, et en partant de l’extérieur vers l’intérieur, la tige de lin est 
composée de l’écorce, du phloème, du xylème et d’un vide central. Le phloème est constitué 
de 30 faisceaux de fibres environ.  
Au niveau mésoscopique, la section transversale d’un faisceau contient entre 10 et 40 fibres 
qui sont liées ensemble principalement par des pectines [MOR03].  
A l’échelle microscopique, une fibre est constituée de couches concentriques qui se 
différencient par leur épaisseur, leur composition chimique et leur structure. 
Chaque couche est composée de microfibrilles qui, à l’échelle nanoscopique, sont constituées 
de chaînes de cellulose cristallisée noyées dans une matrice amorphe d’hémicellulose, de 
lignine et de pectine principalement :  
- la cellulose est un polymère linéaire, dont les longues chaines sont constituées d’unités 
de glucose. Elle présente des régions cristallisées, le centre des microfibrilles est 
généralement cristallisé, tandis que les chaînes de surface sont de nature plus 
désordonnée et constituent des zones paracristallines ([MIT80] cité par [SED07]) ;  
- l’hémicellulose est un polymère ramifié, fait de plusieurs polysaccharides ; 
- la lignine, dont la structure chimique n’est pas entièrement connue à l’heure actuelle 
serait composée d’un mélange hétérogène et amorphe de polymères aromatiques 
condensés et de monomères de phénylpropane ; 
- les pectines sont des polymères complexes dont la chaîne principale est composée 
d’acide uronique.  
 
Au niveau microscopique, la structure concentrique des fibres végétales est plus précisément 
décrite par John [JOH05]. Les fibres sont constituées d’une paroi primaire très fine, d’une 
paroi secondaire composée de trois couches et d’un espace vide au centre, le lumen (Figure I - 
7). Il existe également des vaisseaux transversaux qui connectent les fibres entre elles. Les 
fibres sont liées les unes aux autres au sein de faisceaux par une couche appelée lamelle 
mitoyenne.  
Les différentes couches sont composées en proportions variables de lignine, cellulose, 
hémicellulose et pectine. On trouve également des produits d’extraction (constituants 
secondaires des bois ou autres végétaux, pouvant en être extraits par dissolution dans l'eau, 
l'éther, l'éthanol ou le benzène, à froid ou à température peu élevée) et de la matière 
inorganique en faible quantité.  
 
 
Figure I - 7 : Structure d’une fibre végétale au sein d’un faisceau [BAL04] 
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Les parois primaire et secondaire contiennent une armature formée de microfibrilles de 
cellulose, dans une matrice contenant des hémicelluloses et de la lignine ; cette structure 
simplifiée est représentée schématiquement sur la Figure I -  [BAL04]. Les microfibrilles sont 
parallèles les unes aux autres et forment avec l’axe de la fibre un angle appelé angle 
microfibrillaire.  
 
 
Figure I - 8 : Schéma de principe de la structure d’une fibre végétale [BAL04] 
 
L’angle microfibrillaire va conditionner les propriétés des fibres au niveau macroscopique. En 
général, pour des fibres ayant le même pourcentage de cellulose, plus cet angle sera faible, 
plus la résistance et la rigidité seront élevées, et plus l’angle sera grand, plus l’allongement à 
la rupture sera important.  
 
Depuis les années 70, de nombreuses fibres naturelles ont été testées comme renfort de 
composite. On peut citer notamment les fibres de sisal, de jute, de bagasse (résidu fibreux de 
la canne à sucre), du coïr (fibre extraite de l’enveloppe filamenteuse de la noix de coco), de 
bambou, de bois, de lin, ou encore de chanvre etc.  
Un rapport de l’American Concrete Institute [ACI96] classe les fibres naturelles en deux 
catégories aux propriétés bien distinctes : les fibres transformées (Processed Natural Fibres) et 
les fibres brutes (Unprocessed Natural Fibres). Pour chacune de ces catégories, les méthodes 
de mises en œuvre, les types de produits finis et leurs niveaux de performances diffèrent.  
2.2.2. Les fibres transformées 
Les fibres naturelles transformées ont été utilisées en substitution d’une partie de l’amiante 
dans des produits commerciaux depuis le milieu des années 60. Depuis les années 80, en 
raison de l’interdiction de l’amiante dans la plupart des pays pour des motifs sanitaires, elles 
sont utilisées comme seul renfort dans l’industrie du fibrociment.  
 
Les fibres transformées sont pour la plupart des dérivés du bois obtenus par des traitements 
sophistiqués comme le procédé kraft. Ce procédé vise à réduire le bois en une pâte constituée 
de courtes fibres végétales (de l’ordre de quelques millimètres), d’éliminer les impuretés 
(résines, acides gras etc.) ainsi qu’une part importante de la lignine.  
L’obtention de cette pâte nécessite la séparation des fibres du bois, on appelle cette étape la 
défibrillation. Elle peut être mécanique, par écrasement du bois pour séparer les fibres, ou 
chimique, et consiste alors à cuire des cubes de bois dans une solution alcaline qui dissout la 
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matière assurant la cohésion des fibres. La plupart du temps, les procédés employés sont 
semi-chimiques et résultent d’une combinaison des deux précédentes méthodes [ACI96].  
 
L’utilisation de ces fibres est dans la plupart des cas associée à une méthode de mise en œuvre 
industrielle, le procédé Hatschek. Ce procédé, inventé en 1898, a permis la commercialisation 
à grande échelle de produits à matrice cimentaire renforcés par des fibres d’amiante.  
Les travaux menés sur la substitution des fibres d’amiante par des fibres végétales visaient 
notamment à ne pas modifier le process industriel existant tout en obtenant des produits finis 
aux propriétés équivalentes à ceux contenant de l’amiante.  
C’est pourquoi, de nos jours, la plupart des manufacturiers de produits en ciment de fibres à 
partir de bois continuent à employer le procédé Hatschek. 
 
Le procédé consiste à la filtration sous vide d’un dépôt d’une solution aqueuse fortement 
diluée de ciment et de fibres en couches successives superposées jusqu’à obtention d’une 
plaque d’épaisseur désirée ; cette dernière est ensuite, éventuellement, comprimée et modelée 
avant séchage à l’air ou autoclavage. 
Les produits finis sont utilisés en couverture ou en bardage (sous forme d’ardoises, de plaques 
ondulées ou de panneaux). 
 
L’utilisation des fibres végétales dans ce cadre très industrialisé est relativement éloignée de 
la problématique du développement de matériaux de construction à faible coût économique et 
environnemental. Cependant, les nombreux travaux scientifiques réalisés dans ce domaine 
peuvent contribuer à la compréhension des interactions entre les fibres végétales et les 
matrices minérales. C’est pourquoi nous présenterons quelques uns de ces résultats dans le 
paragraphe 2.3.1.  
2.2.3. Les fibres brutes 
Les fibres brutes sont, par opposition aux fibres traitées, obtenues à faible coût et en 
consommant peu d’énergie par le biais d’une main d’œuvre et de savoirs-faires disponibles 
localement [ACI96]. Une grande variété de fibres végétales peut être utilisée en fonction des 
ressources disponibles dans chaque région.  
 
La méthode de mise en œuvre du composite doit permettre d’obtenir une dispersion 
homogène des fibres dans la matrice et assurer une adhérence optimale entre les fibres et la 
matrice. Deux méthodes de malaxage sont recommandées par le rapport de l’ACI : 
- une méthode par voie humide, qui se rapproche d’un malaxage conventionnel, avec 
mélange dans un premier temps du ciment, de l’eau et des adjuvants, puis ajout des 
granulats et enfin des fibres. Certains auteurs usent cependant de séquences de 
malaxage différentes : Kriker et al. [KRI05] proposant par exemple de préhumidifier 
les fibres avec 10% de la quantité d’eau de gâchage totale, avant de les mélanger avec 
les granulats et 30% de l’eau, puis d’ajouter en fin de malaxage le ciment et le reste 
d’eau. La mise en place s’effectue par des moyens conventionnels comme la vibration 
interne ou externe ;  
- une deuxième méthode qui consiste à mélanger les fibres préalablement saturées en 
eau avec le ciment et les granulats ainsi qu’une très faible quantité d’eau. La mise en 
forme de ce mélange très sec est alors obtenue par compactage. Cette méthode permet 
d’incorporer une quantité très importante de fibres (10 fois plus que pour le malaxage 
humide) mais elle nécessite un dispositif de compactage et est donc réservée à des 
applications industrielles ou semi industrielles.  
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Les travaux dont nous présenterons les résultats utilisent tous une méthode de malaxage par 
voie humide.  
 
L’utilisation de béton renforcé par des fibres végétales brutes est jusqu’à présent limitée pour 
des applications structurales. En revanche, des applications prometteuses sont envisagées sous 
forme de plaques ou de panneaux, en couverture intérieure ou extérieure sur une structure 
porteuse pour la réalisation de logements préfabriqués à bas prix. Dans plusieurs pays 
d’Afrique, les bétons de fibres végétales sont également utilisés depuis les années 80 pour la 
réalisation de plaques ondulées de toiture, de canalisations, de réservoirs ou encore de silos 
[AZI84]. 
2.3. Les propriétés des composites renforcés par des fibres végétales 
2.3.1. Généralités sur les propriétés des composites de fibres végétales 
2.3.1.1.  Propriétés à l’état frais 
L’ajout de fibres végétales à une matrice minérale conduit à une diminution de sa maniabilité, 
compensable par un ajustement du rapport E/L ou l’usage de superplastifiant ([KRI05], 
[CAS81]). Cette perte d’ouvrabilité est d’autant plus importante que la relation d’aspect 
(rapport de la longueur sur le diamètre des fibres) et le dosage en fibres sont importants 
[ACI96].  
La présence de fibres au moment du malaxage induit également une augmentation de la 
quantité d’air entraîné [AZI84]. 
 
Enfin, plusieurs auteurs relèvent un retard de prise lié à l’incorporation de fibres végétales. 
Des mécanismes complexes semblent expliquer ce phénomène et la bibliographie est parfois 
contradictoire sur ce thème. Le retard de prise observé serait lié à la présence de sucres libres 
issus des fibres végétales. Fisher l’attribue plus précisément à la dégradation de carbohydrates 
solubles en acides sacchariniques, agents retardateurs de prise ([FIS74] cité par [SED07], 
explication reprise par Reading pour lequel la prise du ciment serait inhibée par des 
oligosaccharides produits par la dégradation de l’hémicellulose en milieu alcalin ([REA85] 
cité par [GOV04]).  
Govin [GOV04] a étudié la modification des mécanismes d’hydratation d’un ciment portland 
en présence de peuplier, il note une action prépondérante du bois sur l’hydratation du C3S et 
du C2S. L’inhibition de la précipitation de la portlandite est d’après lui causée par 
l’acidification de la phase interstitielle par la présence du bois. Elle modifie également la 
polymérisation des C-S-H, notamment par création d’un gradient de rapport C/S entre la fibre 
de bois et la matrice.  
Dans ses travaux sur le renforcement d’une matrice cimentaire par des fibres de chanvre, 
Sedan [SED07] conteste l’attribution du retard de prise à la seule présence de sucres neutres 
ou d’acides issus de la dégradation des fibres végétales. Il met en évidence la fixation des ions 
calcium par les pectines des fibres, mécanisme qui, d’après lui, inhibe la précipitation des  
C-S-H du fait de la trop faible concentration en calcium dans la solution interstitielle. 
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2.3.1.2.  Propriétés à l’état durci 
Comme dans les bétons renforcés conventionnels, les fibres agissent en limitant la 
propagation et l’ouverture des fissures qui conduisent finalement à la rupture.  
Les principales propriétés obtenues par incorporation de fibres végétales sont donc 
l’augmentation des résistances en traction, en flexion et au choc, la limitation de la fissuration 
au jeune âge par diminution du retrait plastique et l’amélioration de la ductilité. 
Cependant, ces propriétés vont dépendre de nombreux facteurs, présentés dans le Tableau I - 
2 ci-après.  
 
Facteur Variables 
Types de fibres Noix de coco, sisal, bagasse, bambou, jute, bois etc. 
Géométrie des fibres Longueur, diamètre, section, morphologie (boucles, crochets 
etc.) 
Morphologie des fibres Mono filamenteuse, faisceaux, frisotis, nœuds 
Surface des fibres Rugosité, présence d’agents de surface 
Propriétés de la matrice Type de ciment, nature et taille des granulats, adjuvants 
Formulation du composite Rapport E/L, superplastifiant, antimoussant, dosage en fibres 
Méthode de malaxage Type de malaxeur, séquence d’introduction des constituants, 
méthodes d’ajout des fibres, temps et vitesse de malaxage 
Méthode de mise en œuvre Vibration conventionnelle, égouttage sous vide, extrusion, 
projection 
Méthode de moulage Pression de moulage 
Cure  Température, humidité.  
Tableau I - 2 : Paramètres influençant les propriétés des composites à matrice minérale renforcés par des 
fibres végétales [AZI84] 
 
Il est par conséquent difficile de comparer les résultats des travaux publiés tant le nombre de 
variables influençant les caractéristiques finales du composite est important. Nous 
présenterons donc seulement dans les deux parties suivantes quelques résultats significatifs en 
différenciant les composites renforcés par des fibres transformées et ceux incorporant des 
fibres brutes.  
2.3.2. Propriétés des composites renforcés par des fibres végétales transformées : la 
substitution de l’amiante dans le fibrociment  
Les recherches de Coutts [COU05] en Australie, ont porté principalement sur l’utilisation des 
fibres de pâte de bois en substitution des fibres d’amiante mais, par la suite, de nombreuses 
fibres végétales ont aussi été testées, notamment les fibres de sisal [SAV03], de bambou 
[COU95], de banane [ZHU94], ou encore de lin [COU83]. Différents travaux ont également 
été réalisés pour évaluer le potentiel de déchets de fibres, sous-produits de l’industrie du 
cordage par exemple [SAV00]. Les fibres traitées ont été obtenues par le biais de méthodes 
chimiques, mécaniques, ou une combinaison des deux, et incorporées dans différentes 
matrices : pâte de ciment Portland ou de laitiers activés par du gypse et de la chaux [SAV03], 
mortier ou plâtre ([COU86] et [COU90]). 
 
Comme nous l’avons présenté précédemment ce type de valorisation des fibres végétales est 
associé à un mode de fabrication spécifique, à savoir le procédé Hatschek. De ce fait, la 
formulation et les propriétés, notamment mécaniques, de ces produits sont très différentes de 
celles obtenues avec un matériau à base de fibres brutes coulé de manière conventionnelle. 
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Les fibres utilisées sont beaucoup plus courtes (de l’ordre du millimètre) et la mise en œuvre 
se fait à partir d’un mélange très dilué. L’essorage et la compaction qui suivent permettent 
d’atteindre des niveaux de résistance en flexion de l’ordre de 20 MPa et des valeurs de 
ténacité supérieures à 1 kJ/m2.  
 
L’incorporation de fibres permet d’obtenir un matériau ductile, à la résistance en flexion et 
surtout à la ténacité nettement plus élevées que la matrice non renforcée. En incorporant 12% 
en masse de fibres de sisal à une matrice fragile, Savastano et al [SAV03] obtiennent une 
résistance en flexion et une ténacité respectivement 5 et 43 fois plus élevées que celles de la 
matrice seule.  
 
La Figure I - 9 présente par exemple les résultats de résistance en flexion et de ténacité 
obtenus avec des pâtes ou des mortiers de ciment renforcés par une pâte kraft de fibres de 
bois.  
 
Figure I - 9 : Résistance en flexion et ténacité de pâte et de mortier de ciment renforcés par de la pâte 
kraft [ACI96] 
 
Ces résultats mettent en évidence l’existence d’un dosage optimal en fibres pour lequel la 
résistance en flexion et la ténacité sont maximales : cet optimum varie en fonction du type de 
fibre et de leurs propriétés mais il est en général compris entre 8 et 14 % en masse.  
 
D’après Coutts [COU05], dans les produits en fibrociment, la liaison entre les fibres et la 
matrice solide se fait au niveau moléculaire. Les groupements hydroxyles des molécules de 
cellulose constituent les modes de liaison principaux entre les fibres et la pâte de ciment. Le 
traitement des fibres permet d’optimiser cette liaison, le raffinage permet en effet 
l’assouplissement des fibres ainsi que la création d’un réseau de microfibrilles à leur surface 
ce qui augmente les zones potentielles de contact entre fibres et particules solides.  
 
La durabilité de ces produits pour des expositions en extérieur a été démontrée par plus de 10 
ans d’utilisation commerciale. Dans ce domaine, les composites à base de pâte kraft 
présenteraient de meilleures performances que les composites à base de fibres brutes du fait 
des traitements chimiques préalablement subis par la pâte kraft. En effet, ils confèrent aux 
fibres traitées une faible teneur en lignine qui serait le composant le plus susceptible à 
l’attaque alcaline [ACI96].  
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2.3.3. Propriétés des composites renforcés par des fibres végétales brutes 
Les études réalisées sur les matériaux composites à base de fibres végétales brutes mettent en 
évidence une modification du comportement mécanique du composite. Alors que la matrice 
cimentaire pure présente un comportement élastique linéaire fragile, les éprouvettes de 
composite fibré testées en flexion trois points conservent leur intégrité même au delà de la 
charge maximale, et continuent à supporter une charge significative dans la partie post-pic 
[AZI84].  
Ce phénomène est mis en évidence par la Figure I - 10 représentant le comportement d’une 
matrice cimentaire pure et de la même matrice renforcée par 16% en volume de fibres de 
chanvre.  
 
 
Figure I - 10 : Courbes du comportement typique d’un échantillon de ciment pur (1) et d’un composite 
ciment/fibres de chanvre (2) en flexion 3 points [SED07] 
 
L’auteur [SED07] distingue trois phases dans le comportement du composite fibré :  
- phase I : comportement quasi-linéaire proche de celui de la pâte de ciment seule, dans 
cette phase les efforts sont majoritairement repris par la matrice ;  
- phase II : à partir de F* apparition de la première fissure de la matrice, puis reprise de 
la charge par les fibres, qui, d’après l’auteur, limitent la propagation de la fissure par 
un effet de pontage ;  
- phase III : au delà de Fmax, diminution contrôlée de la charge contrairement à la pâte 
de ciment seule qui casse brutalement. L’auteur associe cette phase à une rupture 
progressive des interfaces fibres/matrice suivie d’un déchaussement des fibres.  
 
L’incorporation de fibres végétales modifie peu la charge d’apparition de la première fissure, 
qui est liée principalement aux propriétés de la matrice, mais une fois la fissure apparue, les 
fibres limitent la propagation de la fissure [AZI84]. 
 
Le passage d’une matrice fragile à un composite fibré ductile présentant un comportement 
post-pic adoucissant est relevé par tous les auteurs. Cependant, cette modification du 
comportement ne va pas forcément de pair avec une amélioration de la résistance en flexion 
[KRI05], c’est pourquoi le paramètre prépondérant pour rendre compte de la contribution des 
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fibres dans le comportement du composite est sa ténacité qui représente l’aptitude du matériau 
à absorber une certaine quantité d’énergie avant la rupture [ACI96]. 
 
Les performances du composite dépendent notamment du dosage et de la longueur des fibres. 
Mansur et al [MAN82] ont étudié le renforcement de mortiers de ciment par des fibres de jute 
(Figure I - 11). 
 
0
1
2
3
4
5
0 10 20 30 40
Rtraction
Rflexion
R 
(M
pa
)
Dosage volumique fibres = 2%
Longueur des fibres (mm)
 
0
1
2
3
4
5
0 1 2 3 4
Rtraction
Rflexion
Dosage volumique en fibres (%)
R 
(M
pa
)
Longueur des fibres = 25 mm
 
0
5
10
15
20
25
30
35
40
0 10 20 30 40
0
200
400
600
800
1000
1200
1400
Rcompression
Ténacité
Longueur des fibres (mm)
Rc
 
(M
pa
)
Té
n
ac
ité
 
(N
m
m
)
Dosage volumique fibres = 2%
 
0
5
10
15
20
25
30
35
40
0 1 2 3 4
0
200
400
600
800
1000
1200
1400
Rcompression
Ténacité
Dosage volumique en fibres (%)
Rc
 
(M
pa
)
Té
n
ac
ité
 
(N
m
m
)
Longueur des fibres = 25 mm
 
Figure I - 11 : Influence du dosage et de la longueur des fibres de jute sur les propriétés du composite 
[AZI84] 
 
Les résultats de la Figure I - 11 montrent que l’incorporation de fibres végétales permet 
d’améliorer les résistances en traction et en flexion ainsi que la ténacité du composite sans 
modifier fortement la résistance en compression. 
 
Concernant la résistance en compression, ces résultats diffèrent de ceux de Kriker et al. 
[KRI05] dont l’étude met en évidence une diminution de la résistance en compression avec 
l’augmentation du dosage en fibres et de la longueur des fibres. La résistance d’un béton 
renforcé par 2% en volume de fibres de palmier dattier de longueur 15 mm représente 90% de 
celle du béton non renforcé alors que celle d’un béton renforcé par 3% de fibres de 60 mm de 
longueur ne représente plus qu’environ 55% de celle du béton seul. L’auteur attribue cette 
diminution à l’augmentation du nombre de défauts et à la non-uniformité de la répartition des 
fibres.  
 
On peut noter aussi sur cette même figure que les performances en flexion et en traction du 
composite sont dépendantes de la longueur et du dosage en fibres de jute. Dans un premier 
temps, plus la longueur des fibres est importante, plus les résistances en traction et en flexion 
ainsi que la ténacité du composite sont améliorées. Cependant, au delà d’une longueur critique 
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(environ 25 mm) les propriétés n’augmentent plus. De la même manière, à longueur de fibres 
constante, l’augmentation du dosage en fibres de jute permettra l’amélioration des propriétés 
jusqu’à un certain seuil, ici environ 2 % en volume.  
Cette limitation est attribuée par l’auteur au phénomène de « boulochage », c’est-à-dire qu’au 
delà d’une certaine longueur ou d’un certain dosage, les fibres ont tendance à s’entremêler en 
rendant plus difficile leur dispersion dans la matrice, elles restent regroupées en amas et la 
liaison à l’interface fibre/matrice est diminuée.  
 
Le dosage optimal et la longueur optimale des fibres dépendent du type de fibres et de la 
méthode de mise en œuvre. Das Gupta et al ([DAS78] cité par [AZI81]) étudient le 
renforcement d’une pâte de ciment par des fibres de coir de coco et relèvent une amélioration 
optimale des propriétés pour un dosage volumique de 4% et une longueur de fibres de 38 mm.  
Sedan [SED07] quant à lui, obtient une amélioration optimale pour un dosage de 16% en 
volume de fibres de chanvre de longueur comprise entre 10 et 20 mm (voir Figure I - 12).  
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Figure I - 12 : Evolution de la résistance en flexion et du module d’élasticité d’une pâte de ciment 
renforcée par des fibres de chanvre en fonction de la teneur en fibres [SED07] 
 
Parallèlement à la résistance en flexion, Sedan a mesuré le module d’Young des différents 
mélanges par échographie ultrasonore en milieu infini. Il note que l’amélioration de la 
résistance en flexion du composite s’accompagne d’une diminution de la rigidité du 
composite qu’il attribue à une augmentation de la porosité.  
 
Outre les matrices cimentaires, certains auteurs ont travaillé sur le comportement mécanique 
des composites de plâtre fibrés.  
C’est le cas d’Hernandez-Olivares et al. [HER92] dont les travaux portent sur le renforcement 
d’une matrice de plâtre par des fibres de sisal. Comme pour les matrices cimentaires, la 
modification du comportement mécanique en flexion est nettement mise en évidence. La 
matrice de plâtre seule a un comportement élastique linéaire fragile. La chute de résistance est 
brutale et la rupture intervient immédiatement après l’atteinte de la contrainte maximale. Au 
contraire, sur la courbe contrainte/déplacement du composite (Figure I - 13) apparaît une 
discontinuité, qui correspond à la rupture de la matrice puis une remontée de la contrainte 
correspondant à la reprise des efforts par les fibres qui jouent le rôle d’armatures reliant les 
deux surfaces de part et d’autre de la fracture.  
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Figure I - 13 : Courbe contrainte/déplacement type d’une matrice de plâtre renforcée  
par des fibres de sisal [HER92] 
 
Les auteurs ont définit trois contraintes caractéristiques de ce comportement, σm la contrainte 
maximale de la matrice, σc la contrainte maximale du composite (qui peut être supérieure à 
σm) et σchute la résistance résiduelle juste après rupture de la matrice.  
 
Les mêmes auteurs ont réalisé différents mélanges en faisant varier d’une part la teneur en 
fibres (de 1 à 3% en masse) et la longueur des fibres (de 10 à 40 mm). Ils ont identifié 
l’influence de ces paramètres sur les contraintes caractéristiques définies ci-avant (Figure I - 
14).  
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Figure I - 14. Influence du dosage et de la longueur des fibres de sisal sur les propriétés mécaniques en 
flexion des composites à matrice de plâtre [HER92] 
 
Les résultats obtenus montrent que :  
- la résistance maximale de la matrice σm reste quasiment constante quels que soient la 
longueur et le dosage des fibres ; 
- la résistance maximale du composite σc augmente avec la longueur et le dosage en 
fibres. Pour la longueur et le dosage en fibres maximaux (40 mm et 2%), la résistance 
en flexion du composite surpasse de 18% environ celle de la matrice seule ; 
- la résistance σchute augmente également avec le dosage en fibres et la longueur de ces 
dernières.  
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Cette dernière observation avait également été faite par Castro [CAS81] sur des mortiers de 
ciment renforcés par des fibres d’agave lechuguilla et maguey. Pour des composites renforcés 
par 5% en volume de fibres, un comportement semblable à celui présenté Figure I - 14 était 
observé. En revanche, pour des dosages supérieurs (de 7 à 11%), σchute augmentait et devenait 
même supérieure à σm.  
 
En ce qui concerne l’amélioration de la résistance en flexion du composite, on constate dans 
les travaux d’Hernandez-Olivares qu’elle n’est pas systématique puisque finalement, seule la 
résistance du mélange avec des fibres de 40 mm dosées à 2% surpasse celle de la matrice 
pure. Encore une fois le paramètre qui rend compte le plus précisément de la modification du 
comportement en traction par l’incorporation de fibres s’avère être la ténacité. Dans ses 
travaux, elle augmente avec la longueur des fibres, elle est ainsi trois fois plus élevée pour les 
composites renforcés avec les fibres de 40 mm que pour ceux renforcés avec celles de 20 mm, 
et ce quel que soit le dosage. A longueur constante, la ténacité augmente avec le dosage en 
fibres.  
 
L’incorporation de fibres végétales dans une matrice fragile permet également d’améliorer sa 
résistance à l’impact. L’étude de la résistance au choc de mortiers de ciment renforcés par des 
fibres végétales de coir, sisal, jute et hibiscus menée par Ramakrishna [RAM05] conclut à des 
performances 3 à 18 fois plus élevées pour les matériaux renforcés que pour la matrice pure.  
 
Ces propriétés rendent les composites à base de fibres végétales particulièrement intéressants 
pour les petits éléments préfabriqués pour lesquels des désordres accidentels causés par des 
impacts génèrent beaucoup de perte [AZI84]. Savastano et al. [SAV99] ont par exemple 
travaillé sur des tuiles renforcées par des fibres de sisal et d’eucalyptus dont la ténacité atteint 
148 J/m2 tandis que celle de la matrice pure était de 56 J/m2.  
 
Outre l’amélioration du comportement du composite en flexion et au choc, on peut trouver 
dans la littérature des travaux faisant état d’une limitation du retrait plastique par 
l’incorporation de fibres végétales.  
Le retrait plastique correspond à la variation dimensionnelle qui intervient dans tous les 
matériaux à base de ciment à l’état frais, pendant les premières heures qui suivent la mise en 
place. Dans le cas où le retrait est empêché, le phénomène conduit au développement de 
contraintes dans le ciment et à la création de fissures. Cette fissuration précoce peut conduire 
à terme à la dégradation des ouvrages notamment lorsqu’ils sont exposés à des cycles 
d’humidification/séchage ou de gel/dégel. 
Afin d’identifier l’influence des fibres végétales sur ce phénomène, Toledo Filho et al 
[TOL05] ont réalisé des mesures de retrait libre et empêché. Ils concluent que l’incorporation 
de fibres de sisal limite le retrait plastique libre et ce d’autant plus que le dosage en fibres est 
important. L’addition de 0.2% de fibres en volume réduit le retrait libre de 23 à 34%. 
Concernant le retrait empêché, l’incorporation de fibres de sisal et de coco permet de retarder 
l’apparition de la première fissure, le délai passant de 90 minutes pour la matrice pure à 180 
minutes pour la matrice renforcée. Elle permet également de contrôler l’ouverture de la 
fissure par la suite. Ce phénomène est attribué par l’auteur au module d’élasticité plus élevé 
des fibres ainsi qu’à l’effet de couture des fissures par les fibres qui empêchent leurs 
ouvertures au jeune âge.  
 
Enfin, l’étude de Toledo Filho et al démontre que les fibres végétales facilitent 
l’autocicatrisation des fissures. En effet, les fibres sont des éléments poreux à fort pouvoir 
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absorbant qui lient les deux surfaces de la fissure, facilitant ainsi le dépôt de nouveaux 
produits d’hydratation qui conduisent à la fermeture de la fissure.  
 
 
D’après cette revue bibliographique, l’incorporation des fibres végétales à une matrice 
minérale permet donc d’obtenir un matériau composite aux propriétés améliorées 
particulièrement en termes de comportement mécanique en flexion. Cependant, les résultats 
rapportés dans cette partie ont été obtenus à court ou moyen terme. Or, comme nous allons le 
voir dans la partie suivante, les chercheurs ont rapidement souligné le problème de la 
durabilité des fibres végétales dans une matrice alcaline et celui des pertes de performances 
qu’elle engendre.  
2.4. Durabilité des composites de fibres végétales 
Malgré les résultats encourageants obtenus vis-à-vis des propriétés et notamment des 
propriétés mécaniques des matériaux de construction renforcés par des fibres végétales, les 
études réalisées mettent en évidence des déficiences concernant la durabilité des fibres dans la 
matrice alcaline.  
 
Etant donné la variabilité des notations et des appellations utilisées par les différents auteurs, 
nous allons en préambule à cette partie définir les termes que nous retiendrons pour définir le 
comportement en flexion du composite fibré (Figure I - 15) :  
- la résistance à la première fissure (R1ère fissure) correspond à la contrainte de 
première fissuration de la matrice,  
- la résistance de chute (Rchute) correspond à la contrainte résiduelle après la rupture de 
la matrice, 
- la résistance post pic (Rpost-pic) correspond à la contrainte maximale de la phase 
post-pic.  
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Figure I - 15 : Définition des grandeurs caractéristiques du comportement en flexion d’un composite fibré 
2.4.1. Evolution des propriétés des composites de fibres végétales à long terme  
L’ensemble des travaux réalisés font état d’une chute de la ductilité des matériaux fibrés par 
des fibres végétales au cours du temps.  
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Les résultats obtenus par Sedan [SED07] présentés sur la Figure I - 16 illustrent ce 
phénomène. A l’issue de 12 mois de vieillissement naturel, le comportement mécanique des 
composites est notablement modifié. La force à la première fissure est relativement constante 
par rapport aux essais réalisés à 28 jours, en revanche la phase post pic disparaît après 
vieillissement, le matériau présente une rupture fragile semblable à celle de la matrice non 
fibrée.  
 
 
 
Figure I - 16 : Comportement mécanique en flexion 3 points d’une matrice cimentaire renforcée par des 
fibres de chanvre brutes (FIB) et des fibres de chanvre traitées avec une solution de soude (FIBNA), de 
chlorure d’aluminium (FIBAL) et de chaux (FIBCA) à 28 jours (A) et après 12 mois de vieillissement 
naturel (B) [SED07] 
 
Des résultats comparables sont obtenus par Mohr et al. [MOH04] sur des composites de 
ciment renforcés par de la pâte kraft de conifères. Les éprouvettes soumises à des cycles de 
saturation en eau/séchage présentent une perte de la résistance maximale de 50.8 à 72.4% et 
une chute de la ténacité de 97.5 à 98.8%. La Figure I - 17 présente l’évolution typique du 
comportement en flexion d’échantillons soumis à 0, 5, 10 et 25 cycles de vieillissement.  
 
 
Figure I - 17 : Effet des cycles de vieillissement sur le comportement mécanique en flexion 3 points de 
ciment renforcé par des fibres de conifères [MOH04] 
 
La majorité des auteurs relève, en parallèle de la chute de ductilité, une augmentation de la 
résistance à la première fissure ([AKE89], [KRI08], [TOL09], [TOL00], [SOR94]). Au 
contraire, Mohr et al. mettent en évidence une chute de cette contrainte à la première fissure 
de 43.5 à 52%. Nous reviendrons sur cette différence dans la partie 2.3.2 suivante.  
 
Un autre phénomène mis en évidence par différents auteurs ([TOL00], [BEN89], [MOH04], 
[MAC99]) est la modification du mode de rupture des fibres caractéristique de la mauvaise 
A B 
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durabilité des fibres en milieu alcalin. Tandis que pour les composites au jeune âge, la rupture 
se fait par arrachement des fibres, pour les échantillons vieillis, le nombre de fibres cassées 
augmente et la longueur d’arrachement des fibres diminue.  
 
Dans une étude sur la durabilité d’éléments de mortier compressé renforcé par des fibres de 
sisal, Toledo et al. [TOL09] ont également mis en évidence une modification du mode de 
rupture à l’échelle de l’échantillon, rupture multifissurée pour les échantillons non vieillis et 
rupture monofissurée pour les échantillons ayant subi les cycles de vieillissement.  
2.4.2. Identification des mécanismes de dégradation des composites de fibres végétales 
2.4.2.1. Durabilité des fibres végétales en milieu alcalin 
Le premier mécanisme expliquant la perte de ductilité des composites fibrés par des fibres 
végétales est la dégradation de ces fibres dans le milieu alcalin de la matrice. Afin d’étudier ce 
phénomène, plusieurs auteurs ont suivi les propriétés de fibres végétales immergées dans 
différents solutions alcalines.  
 
Juarez et al. [JUA05] ont mesuré la résistance en traction et l’allongement à la rupture de 
fibres d’agave immergées dans une solution de Ca(OH)2 à pH 12.5. Après 12 mois 
d’immersion, les fibres conservent environ 30% de leur résistance à la traction initiale et 
seulement 17 à 27% de leur ductilité.  
 
Toledo et al. [TOL00] ont comparé l’effet de l’immersion de fibres de sisal et de coir dans de 
l’eau à pH 8.3, du Ca(OH)2 à pH 12 et du NaOH à pH 11 afin de distinguer d’une part l’effet 
du pH et d’autre part celui de la présence des ions calcium sur la durabilité des fibres 
végétales : 
- après 210 jours d’immersion dans la solution d’hydroxyde de calcium, la résistance en 
traction résiduelle des fibres de sisal et de coco représente respectivement 33.7 et 
58.7% de leur résistance initiale ; 
- après immersion dans la solution de soude, les résistances résiduelles sont nettement 
plus élevées, à savoir 72.7 et 60.9 % de la résistance initiale après 420 jours 
d’immersion.  
Cette différence est attribuée par l’auteur à la cristallisation de chaux dans les pores des fibres 
immergées dans la solution d’hydroxyde de calcium ce qui affecte leur résistance en traction. 
Cette hypothèse avait déjà été faite par Gram [GRA83] qui relève une action spécifique des 
ions calcium par rapport à l’immersion de fibres dans des solutions d’hydroxyde de sodium 
ou de potassium.  
 
Des expériences comparables ont été menées par Kriker et al. [KRI08] sur des fibres de 
palmier dattier. Les résistances résiduelles après 6 mois d’immersion sont légèrement plus 
élevées pour la solution de NaOH que pour celle de Ca(OH)2. De plus, l’auteur identifie, par 
observation des fibres au microscope électronique à balayage, deux modes d’action distincts 
de dégradation. Tandis que l’attaque par le Ca(OH)2 semble diffuse et relativement uniforme 
(la fibre est recouverte entièrement d’un dépôt de Ca(OH)2, qui pénètre dans tous les pores de 
la fibre), l’attaque par NaOH est localisée (des trous apparaissent à la surface des fibres, et des 
dépôts sont visibles localement).  
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La perte de résistance dépend certes de la solution agressive mais également des propriétés 
intrinsèques des fibres. Ainsi, Kriker et al. mettent en évidence le fait que plus le diamètre de 
la fibre est faible, plus la chute de résistance est intense. Ramakrishna et al. [RAM05b] 
comparent les effets de l’immersion ou de la soumission à des cycles humidification/séchage 
dans de l’eau, du Ca(OH)2 ou du NaOH sur les propriétés de fibres de coir, sisal, jute et 
Hibiscus cannabinus. Les résultats obtenus sont relativement différents en fonction de la 
nature des fibres : 
- le mode de dégradation le plus agressif semble être les cycles 
d’humidification/séchage avec la solution d’hydroxyde de calcium, pour laquelle, à 
l’issue de 30 cycles, les fibres de sisal, jute et Hibiscus cannabinus sont totalement 
détruites. Pourtant, avec ce même mode d’attaque, les fibres de coir conservent entre 
20 à 40% de leur résistance originale. L’auteur fait l’hypothèse que cette différence 
provient des différences de porosité entre les fibres ; celles du sisal, de la jute et de 
l’Hibiscus cannabinus, plus importante que celle du coir, permettraient la 
cristallisation de produits issus de la solution alcaline dans leur pores, ce qui 
entrainerait leur fragilisation ; 
- le résultat de l’immersion dans l’eau dépend également du type de fibres. Les fibres de 
coir et de sisal conservent respectivement 50 à 60% et 60 à 70% de leur résistance 
initiale, tandis que les fibres de jute et d’Hibiscus cannabinus ne conservent au 
maximum que 20% de leur performance initiale. L’auteur attribue la perte de 
résistance par immersion dans l’eau pure à une action microbiologique ;  
- enfin, l’auteur met en évidence un chute substantielle de la teneur en cellulose (de 20 à 
85%) et de l’hémicellulose (de 30 à 70%) des différentes fibres soumises aux 
différents traitements.  
 
La dégradation des fibres en milieu alcalin serait donc due à la dissolution partielle ou totale 
de la cellulose, de l’hémicellulose et de la lignine qui les composent.  
 
D’après Gram [GRA88], la décomposition de la cellulose en milieu alcalin intervient suivant 
deux phénomènes : 
- le « peeling-off » qui concerne les extrémités des chaines moléculaires, constituées de 
groupes réducteurs qui réagissent avec les ions OH- de la solution basique. Cette 
réaction conduit à la formation d’acides isosacchariniques (CH2OH) qui se détachent 
de la chaine. Ce mécanisme ne s’attaquant qu’aux extrémités des chaines il sera par 
conséquent d’autant moins dangereux que le degré de polymérisation de la cellulose 
sera élevé ; 
- l’hydrolyse alcaline qui entraine la division de la chaine moléculaire et la diminution 
du degré de polymérisation, conduisant à une plus grande sensibilité au premier 
mécanisme. Cependant, l’hydrolyse alcaline n’intervient à un fort taux qu’à partir 
d’une température de 100°C.  
 
La décomposition de l’hémicellulose se fait suivant les mêmes mécanismes que ceux 
précédemment décrits, mais son degré de polymérisation étant faible, le mécanisme de 
« peeling-off » devient prépondérant.  
La lignine est constituée de composés aromatiques facilement dégradés dans un 
environnement alcalin.  
 
Pour Gram [GRA88], la première cause de dégradation des fibres de sisal (sur lesquelles est 
basée son étude) est donc la décomposition chimique de la lignine et de l’hémicellulose de la 
lamelle mitoyenne. Dans un milieu alcalin, la liaison entre les fibres individuelles est brisée 
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comme l’illustre la Figure I - 18. Gram relève également que le lumen, vide central des fibres 
de sisal, est rempli d’hydroxyde de calcium et perd ainsi sa flexibilité. 
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Figure I - 18 : Représentation schématique de la décomposition des fibres de sisal en milieu alcalin 
[GRA88] 
 
Les résultats des travaux de Sedan [SED07] sur les fibres de chanvre diffèrent sensiblement 
puisque, si la concentration en hémicellulose des fibres soumises à des traitements alcalins 
(Ca(OH)2 et NaOH) diminue effectivement, en revanche la teneur en lignine n’est pas 
modifiée.  
En outre, les analyses thermiques différentielles réalisées dans cette étude révèlent une forte 
interaction entre la pectine et le calcium. Par ailleurs, l’auteur relève une augmentation du 
degré de cristallinité de la cellulose par traitement alcalin au NaOH, qu’il traduit par une 
solubilisation partielle des parties amorphes des fibres (cellulose amorphe, hémicellulose, 
graisses et cires). Pourtant, il observe qu’un traitement des fibres par une solution alcaline de 
Ca(OH)2 induit, au contraire, une légère diminution du degré de cristallinité de la cellulose. 
L’effet de la solution de Ca(OH)2 présente donc des spécificités par rapport aux autres 
solutions d’immersion : d’une part, Sedan détecte par diffraction de rayons X le pic 
caractéristique de la calcite sur les fibres. D’autre part, il met en évidence, par dosage, une 
quantité importante de calcium fixée à la surface des fibres (phénomène non observé lorsque 
les fibres sont immergées dans une solution de chlorure de calcium). Ces observations 
confirment donc l’interaction entre les fibres de chanvre et les ions calcium en milieu basique.  
 
 
La bibliographie met donc en évidence une chute de la résistance et de la ductilité des fibres 
végétales en milieu alcalin par décomposition partielle de ses constituants et en particulier de 
la lignine et de l’hémicellulose constituants de la lamelle mitoyenne. De plus, l’immersion 
dans une solution d’hydroxyde de calcium induit une dégradation plus intense des fibres du 
fait de la précipitation d’hydroxydes ou de carbonates de calcium à la surface ou dans les 
pores des fibres ce qui entraine leur rigidification et donc leur fragilisation. Cependant ces 
phénomènes sont largement dépendants de la nature des fibres végétales considérées.  
2.4.2.2.  Phénomènes aux interfaces fibres/matrice 
Le phénomène de fragilisation des fibres végétales en milieu basique n’explique pas à lui seul 
les pertes de performances au cours du temps des composites renforcés par ces fibres. Ainsi, 
plusieurs auteurs attribuent la perte de ductilité au cours du temps à la modification de la zone 
de transition existant autour des fibres.  
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Cette zone, décrite par de nombreux auteurs ([TOL00], [SAV99], [MAC99]) est large de 50 à 
100 micromètres environ. Elle est plus poreuse et plus fissurée que le reste de la matrice.  
 
Toledo et al. [TOL00] associent la rupture ductile du composite aux faibles performances 
mécaniques de cette zone qui peut aisément rompre ou se fissurer.  
 
D’après Savastano et al. [SAV99], cette zone de transition se formerait lors du gâchage et 
serait due au fort coefficient d’absorption d’eau des fibres végétales qui engendrerait un 
mouvement d’eau de la pâte à l’état frais vers les fibres, ce qui induirait ensuite une porosité 
plus élevée de la pâte durcie dans cette zone. L’auteur confirme cette hypothèse grâce à des 
analyses EDS qui révèlent la présence préférentielle de macrocristaux de portlandite dans 
cette zone attribuée à la plus grande mobilité des ions calcium en phase aqueuse.  
Au cours du temps et/ou après avoir subi plusieurs cycles de vieillissement, cette zone se 
densifie et les fibres subissent un phénomène de minéralisation par pénétration des produits 
d’hydratation dans leurs pores ou leur lumen. Cette zone se rigidifie, les fibres perdent leur 
flexibilité et leur capacité de déformation, ce qui expliquerait la perte de ductilité du 
composite d’une part et l’amélioration de la résistance à la première fissure d’autre part.  
 
Par analyse EDS, la migration des produits d’hydratation, et en particulier des ions calcium 
dans les fibres de coco, est confirmée par Toledo et al. [TOL00]. 
 
Les cycles d’humidification/séchage favorisent ce phénomène en accélérant le transport des 
ions Ca2+ et OH- vers les fibres alors qu’il reste très lent en conditions de température et 
d’humidité relative constantes [GRA88]. La carbonatation de la matrice semble également se 
traduire par une densification de cette zone ([SOR94], [MAC99]). Cependant, ce phénomène 
dépend de la nature de la matrice puisque Savastano et al. [SAV02], qui travaillent avec une 
matrice aux laitiers, suggèrent, au contraire, une augmentation de la porosité et une baisse des 
performances de la matrice du fait de sa carbonatation.  
 
Bentur et al. [BEN89] distinguent trois modes de rupture et identifient l’influence de la 
carbonatation sur ce mécanisme :  
- mode 1 : les échantillons non vieillis rompent par arrachement des fibres de la zone de 
transition poreuse constituée principalement de C-S-H, il s’agit d’une rupture ductile ; 
- mode 2 : les échantillons vieillis par des cycles d’humidification/séchage présentent à 
la fois des fibres arrachées et des fibres cassées dont la section est creuse. La matrice 
autour des fibres est dense. Il s’agit d’un mode de rupture fragile mais sans 
minéralisation des fibres ;  
- mode 3 : les éprouvettes vieillies par des cycles d’humidification/séchage en ambiance 
riche en CO2, présentent également une rupture fragile, mais la majorité des fibres est 
cassée et leur section est remplie de produits d’hydratation denses, elles sont pétrifiées.  
Les propriétés du composite sont corrélées avec le mode de rupture, dans tous les cas les 
auteurs notent une chute de la ductilité, mais, pour les fibres pétrifiées en ambiance riche en 
CO2 (mode 3), ils relèvent des augmentations de la résistance à la première fissure et du 
module d’élasticité tandis que pour les fibres creuses (mode 2), ces propriétés diminuent 
également.  
Ils associent cette chute aux variations volumiques des fibres qui induisent la fissuration et 
donc l’affaiblissement de la matrice (hypothèse formulée également par Savastano et al. 
[SAV99] et [SAV02]). Cependant, dans le cas de la matrice carbonatée, Bentur fait 
l’hypothèse que la précipitation des hydrates dans les zones poreuses et en particulier dans les 
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pores des fibres inhibe le phénomène de variations volumiques de ces dernières et limite donc 
la chute de performance de la matrice.  
 
D’après Mohr et al. [MOH04] ces phénomènes peuvent être successifs. Dans un premier 
temps, les variations volumiques des fibres consécutives aux cycles d’humidification/séchage 
engendreraient une perte d’adhérence entre les fibres et la matrice. Dans un second temps, la 
reprécipitation des produits d’hydratation à faible résistance (ettringite secondaire) dans la 
porosité créée par la première étape contiendrait les variations volumiques des fibres lors des 
cycles suivants. Enfin, la troisième étape correspondrait à la fragilisation des fibres par 
minéralisation ce qui entrainerait une légère augmentation de la résistance à la première 
fissure mais une diminution de la ténacité et un mode de rupture fragile des fibres.  
 
 
La modification à long terme des propriétés des composites renforcés par des fibres végétales 
résulte donc de la combinaison de différents mécanismes qui modifient les propriétés de la 
zone de transition située à l’interface pâte/fibre. Les variations volumiques des fibres auront 
tendance à affaiblir cette zone, et de ce fait les propriétés de la matrice, mais le composite 
conservera un comportement ductile et un mode de rupture par arrachement des fibres. Au 
contraire, la précipitation d’hydrates dans cette porosité ou directement dans les pores des 
fibres (phénomène favorisé par les cycles d’humidification/séchage combinés à une 
carbonatation accélérée) conduira à la densification de la matrice et à la pétrification des 
fibres. La résistance à la première fissure sera dans ce cas augmentée, mais la rupture sera 
de type fragile avec rupture des fibres.  
2.4.3. Méthodes d’amélioration de la durabilité des composites renforcés par des fibres 
végétales 
Différents travaux ont été réalisés afin de pallier à la dégradation des composites à base de 
fibres végétales. On peut distinguer deux familles de solutions, soit par modification des 
propriétés des fibres (par imprégnation avec des agents bloquants ou traitants), soit en 
diminuant l’agressivité de la matrice envers les fibres.  
2.4.3.1. Traitement des fibres 
Gram [GRA88] relève l’échec des méthodes d’imprégnation par des substances supposées 
réagir avec les fibres pour former des composés insensibles à l’attaque alcaline (silicates de 
sodium, sulfites de sodium et sulfates de magnésium notamment). 
En revanche, les méthodes d’imprégnation par des agents hydrophobants comme des résines 
époxy et polyester, des produits bitumineux, de l’huile de lin ou de noix de cajou, ou encore 
des stéarates de calcium ou de l’acide stérique, permettent, dans certains cas, de ralentir ou de 
retarder la fragilisation des fibres mais jamais de l’inhiber totalement. Cependant, Gram 
souligne que ces méthodes d’imprégnation ont tendance à réduire la liaison fibre/matrice et 
donc à diminuer les performances à court terme.  
 
Des agents protecteurs de ce type ont également été testés par Juarez et al. [JUA05] pour 
diminuer la sensibilité des fibres d’agave à l’environnement alcalin. Les agents traitants 
envisagées sont des substances organiques hydrophobes sans danger pour le composite, non 
toxiques, économiques et faciles à tester : l’huile de lin, la paraffine, un mélange huile de 
lin/colophane, et un mélange paraffine/colophane.  
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Juarez note que la paraffine se révèle la plus efficace pour diminuer l’absorption d’eau des 
fibres (-37% par rapport aux fibres non traitées) et leur perte de résistance (maintien de 53% 
de la résistance initiale contre environ 31% pour les autres traitements). Il en est de même 
pour la ductilité puisque l’allongement à la rupture des fibres traitées par de la paraffine 
représente 47% de la valeur initiale tandis que celui des fibres traitées par les autres 
substances ne conservent qu’entre 17 et 27% de cette valeur.  
 
Toledo et al. [TOL03] proposent un autre type de traitement par immersion des fibres dans 
une boue de fumée de silice préalablement à leur incorporation dans la matrice. Ainsi, les 
vides inter et intra fibres sont comblés par des particules de microsilice, ce qui permet de créer 
postérieurement une zone bas pH autour des fibres au sein de la pâte. Ceci permet d’éliminer 
ou du moins de limiter l’attaque alcaline et la croissance de produits d’hydratation à 
l’intérieur des fibres (maintien de 85 à 94% de la ténacité du témoin après 322 jours 
d’immersion et de vieillissement en extérieur). Comme dans le cas de Gram, Toledo et al 
notent cependant une diminution des propriétés du composite à 28 jours de 30 à 40% du fait 
d’une plus faible liaison au niveau de l’interface fibres/matrice. 
2.4.3.2. Modification de la matrice 
La deuxième option envisagée par les chercheurs pour améliorer le comportement à long 
terme des composites renforcés par des fibres végétales consiste à transformer la matrice afin 
de réduire son agressivité envers celles ci.  
Comme nous l’avons vu précédemment, cette agressivité est en partie liée au pH fortement 
basique du milieu interstitiel et à la présence d’hydroxyde de calcium amené à diffuser vers 
les fibres et à y reprécipiter en causant leur minéralisation.  
 
Différents auteurs ont donc choisi de substituer une partie de la matrice cimentaire par des 
pouzzolanes afin de réduire son alcalinité.  
Gram [GRA88] a testé la substitution partielle du ciment par de la fumée de silice, des laitiers, 
des cendres volantes ou encore des pouzzolanes naturelles comme les cendres de balles de riz 
ou la diatomite. Les meilleurs résultats sont obtenus par substitution de 45% du ciment par de 
la fumée de silice, dans ce cas la fragilisation est évitée.  
Soroushian et al. [SOR94] trouvent également que la substitution de 30% du ciment par de la 
fumée de silice permet de contrôler efficacement les mécanismes de vieillissement pour des 
échantillons soumis à des cycles d’humidification-séchage-carbonatation. Il attribue ce 
résultats à la réduction du pH de la matrice, à la diminution de la teneur en Ca(OH)2 et à sa 
plus faible perméabilité.  
L’utilisation des ciments alumineux [GRA83] et des pouzzolanes naturelles permet également 
de diminuer la dégradation. En revanche les laitiers et les cendres volantes n’apportent pas 
d’amélioration notable de la durabilité.  
 
Ces résultats sont confirmés par Toledo et al. [TOL03] qui notent que la substitution de 10% 
du ciment par de la fumée de silice induit un maintien des propriétés des composites soumis à 
différents cycles de vieillissement. Les laitiers (substitution de 40% du ciment) ne permettent 
en revanche aucune réduction de la dégradation des fibres, les auteurs attribuant ce résultat à 
la trop faible réduction de l’alcalinité de la solution interstitielle.  
L’inefficacité des laitiers est également mise en évidence par Roma et al. [ROM06] qui 
travaillent sur une matrice substituée à 36% par des laitiers et à 5% par de la fumée de silice, 
et par Savastano et al. [SAV02] dont la matrice composée de laitiers activés par 10% de 
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phosphogypse et 4 % de chaux aérienne ne parvient pas à limiter la chute des propriétés à 
long terme.  
 
Enfin, afin d’obtenir une matrice sans hydroxyde de calcium, Toledo et al. proposent 
l’utilisation d’un liant composé par 50% de ciment et 50% de métakaolin et de briques 
calcinées [TOL09]. La consommation de Ca(OH)2 par la réaction pouzzolanique permet 
d’éliminer le phénomène de minéralisation des fibres et de maintenir la ductilité du composite 
au cours du temps (voir Figure I - 19). La résistance maximale augmente même avec le 
nombre de cycles de vieillissement, l’auteur attribuant ce phénomène aux réactions 
pouzzolaniques à long terme.  
 
 
 
Figure I - 19 : Comportement mécanique en flexion de composites à matrice cimentaire (A) et à matrice 
pouzzolanique sans hydroxyde de calcium (B) au jeune âge, et après 25, 50, 75 et 100 cycles de 
vieillissement accéléré [TOL09].  
 
Outre la substitution d’une partie de la matrice par des additions pouzzolaniques, certains 
auteurs préconisent de favoriser la carbonatation de la matrice pour améliorer la durabilité des 
composites.  
Grâce à une carbonatation précoce de la pâte en enceinte riche en CO2, Toledo et al. [TOL03] 
obtiennent une amélioration du comportement en flexion.  
D’autres auteurs constatent que la carbonatation naturelle ou accélérée de la matrice conduit à 
une densification du composite, mise en évidence par des réductions de la porosité, de 
l’absorption d’eau et de la perméabilité [MAC99]. Des résultats comparables sont obtenus par 
Soroushian et al. [SOR94] et Akers et al. [AKE89] qui relèvent une augmentation de la 
résistance en flexion et du module d’élasticité du composite carbonaté.  
Cependant, dans ces trois études, la ténacité n’est pas déterminée ou diminue [SOR94]. C’est 
pourquoi on peut supposer que la carbonatation entraine effectivement une densification de la 
matrice ainsi qu’une minéralisation accrue des fibres [BEN89], ce qui génère une 
amélioration de la résistance maximale du composite, mais aussi une fragilisation du 
composite avec une diminution importante de sa ténacité.  
 
Enfin, l’effet de la carbonatation sur les propriétés de la matrice dépend de sa nature. En effet, 
d’après Savastano et al. [SAV02], qui travaillent sur un composite à matrice de laitiers activés 
par du phosphogypse et de la chaux aérienne, la carbonatation de cette dernière entraine une 
diminution de la résistance en flexion, des augmentations de la porosité et de l’absorption 
d’eau, que les auteurs attribuent à la décomposition de l’ettringite et des C-S-H.  
 
 
A B 
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Les mesures préventives les plus efficaces pour maintenir les propriétés des composites 
renforcés par des fibres végétales semblent donc être : 
             - le traitement préalable des fibres par des agents hydrophobants ou par une boue de 
fumée de silice, 
            - la substitution partielle d’une partie du ciment par des additions pouzzolaniques de 
type fumées de silice ou métakaolin.  
2.5. Conclusion 
Les fibres végétales semblent donc représenter une alternative prometteuse de renfort de 
matrice minérale par rapport aux fibres synthétiques traditionnelles. Elles ont l’avantage de 
leur faible coût économique et environnemental.  
Leur incorporation permet d’améliorer à court et moyen termes le comportement en flexion 
(ténacité et éventuellement résistance maximale) et la résistance aux chocs du composite. 
Cependant, leur durabilité est relativement mauvaise du fait d’une combinaison de 
phénomènes qui conduisent à la dégradation des fibres, à leur minéralisation et à la 
fragilisation du composite. Dans le cas des matrices cimentaires, des mesures permettant 
d’améliorer ce comportement ont été envisagées, la diminution de l’alcalinité et de la teneur 
en Ca(OH)2 de la matrice par substitution d’une partie du ciment par des additions 
pouzzolaniques semble particulièrement adaptée.  
 
Dans la suite de nos travaux, nous étudierons donc la possibilité de renforcer une matrice 
pouzzolanique par des fibres de lin, chanvre et yucca, afin d’améliorer les performances en 
flexion limitées de ce matériau et de le rendre compatible avec un usage en bâtiment pour des 
applications de type parement.  
Nous nous attacherons à vérifier la durabilité de ce type de composite, que nous espérons 
améliorer par l’usage d’une matrice aux propriétés pouzzolaniques. 
  
Chapitre 1 : Etat de l’art 
 
- 63 - 
3. Le béton de chanvre 
3.1. La construction en chanvre en France 
3.1.1. Généralités 
La France est le premier producteur européen de chanvre et depuis une dizaine d’année, sa 
valorisation en construction s’est particulièrement développée dans notre pays. La filière 
chanvre s’est peu à peu structurée, notamment sous l’impulsion de l’association Construire en 
Chanvre (CenC), qui en regroupe les différents acteurs. 
Le chanvre peut être valorisé sous différentes formes dans le domaine de la construction, 
panneaux, laines, isolation en vrac, ou encore béton de chanvre lorsqu’il est mélangé à une 
phase liante. Nous nous limiterons ici à présenter cette dernière application.  
 
Par « béton de chanvre », on entend généralement un mélange : 
- de granulats de chanvre : la chènevotte, 
- d’une phase minérale liante de composition variable (chaux aérienne et/ou hydraulique 
éventuellement additionnée par des pouzzolanes naturelles),  
- d’une quantité d’eau nécessaire à l’obtention d’un matériau suffisamment maniable à 
l’état frais et éventuellement à l’hydratation des phases hydrauliques anhydres,  
- parfois, de charges minérales, comme des fines calcaires ou du sable. 
 
Le potentiel de développement du béton de chanvre est bien réel, et ce, pour diverses raisons 
liées à ses propriétés environnementales, techniques et économiques.  
 
Tout d’abord, il présente un impact environnemental faible par rapport aux matériaux de 
construction traditionnels. D’après une étude sur les caractéristiques environnementales du 
béton de chanvre par son analyse de cycle de vie, publiée par le Ministère de l’Agriculture et 
de la Pêche en septembre 2006 [BOU06], il induit en effet une faible consommation d’énergie 
sur l’ensemble de son cycle de vie et présente un indicateur « effet de serre à 100 ans » négatif 
d’une valeur de -35.5 kg CO2 eq. Cela signifie que le mur de béton de chanvre, dans le cadre 
des hypothèses émises pour cette étude, a un impact favorable sur l’effet de serre. Il constitue 
un puits de carbone sur une durée de 100 ans, puisque la quantité de CO2 stockée par ses 
différents constituants surpasse celle émise par son cycle de vie.  
 
D’autre part, les qualités techniques du béton de chanvre permettent d’élaborer un matériau 
multifonctionnel. Le béton de chanvre se distingue en effet des systèmes constructifs 
conventionnels basés sur un modèle sandwich, qui consiste à superposer des couches de 
matériaux remplissant chacun une fonction spécifique : résistance mécanique, isolation 
thermique, isolation acoustique, parement etc. Au contraire, le béton de chanvre combine 
plusieurs de ces propriétés : outre le fait d’assurer une certaine stabilité mécanique, son 
utilisation ne nécessite pas d’isolation thermique rapportée, il présente de bonnes 
performances d’absorption acoustique, et il constitue surtout un bon régulateur d’humidité. En 
fonction de l’application visée, l’optimisation de sa formulation permettra cependant de cibler 
certaines de ces caractéristiques.  
 
De plus, certaines propriétés spécifiques du béton de chanvre permettent de répondre à des 
problématiques actuelles du secteur du bâtiment : 
Chapitre 1 : Etat de l’art 
 
- 64 - 
- son comportement mécanique ductile est particulièrement adapté au remplissage et 
enduits de structures bois, 
- ses propriétés hygrothermiques, en font un matériau tout indiqué pour une utilisation 
en rénovation. L’amélioration énergétique du bâti existant constitue en effet 
aujourd’hui une cible prioritaire qui conditionne la réduction des impacts 
environnementaux du domaine de la construction dans son ensemble. Pourtant, les 
solutions conventionnelles destinées à la construction neuve ne sont pas toujours 
adaptées à la rénovation du fait, notamment, de leur étanchéité à l’air et à la vapeur 
d’eau, ce qui n’est pas le cas du béton de chanvre, 
- son faible impact sanitaire répond aux nouvelles exigences des consommateurs dans 
ce domaine. La culture du chanvre ne nécessitant que peu ou pas de pesticides et/ou de 
désherbants et sa transformation ne faisant appel à aucun processus chimique, il y a 
peu de risques d’émission de polluants chimiques (COV, formaldéhydes etc.) dans 
l’air intérieur par le béton de chanvre. De plus, aucune constatation de pollution 
biologique (acariens, moisissures etc.) n’a été faite sur les chantiers réalisés depuis 
plusieurs années [CenC]. Ces résultats restent cependant à confirmer car, jusqu’à 
présent, et à notre connaissance, aucune étude approfondie sur l’impact sanitaire du 
béton de chanvre n’a été menée.  
 
Enfin, les perspectives socio-économiques liées au développement du béton de chanvre sont 
particulièrement intéressantes. Dans notre pays, l’accroissement des surfaces cultivées de 
chanvre semble aisé, la structuration de la filière chanvre est d’ores et déjà bien amorcée et 
toutes les parties du chanvre sont potentiellement valorisables (chènevotte, mais également 
graines, fibres etc.). Enfin la demande des consommateurs pour des produits écoconçus plus 
respectueux de l’environnement est forte, notamment dans le domaine de la construction.  
 
Cependant, le développement à grande échelle des produits à base de béton de chanvre reste 
conditionné par deux points clefs : la formation de professionnels aux spécificités de la 
construction en chanvre et sa normalisation. En effet, le marché du béton de chanvre serait 
aujourd’hui freiné, non pas par une demande insuffisante, mais par un manque d’entreprises et 
de produits performants dans ce domaine [AGR07]. Le processus normatif est quant à lui 
désormais bien engagé depuis la récente parution de règles professionnelles d’exécution des 
ouvrages en chanvre, comme nous allons le présenter dans le paragraphe suivant.  
3.1.2. Cadre normatif 
Afin de répondre à une demande croissante concernant la construction en chanvre, en 
proposant des produits et des techniques de mise en œuvre à la fiabilité démontrée, 
l’inscription du béton de chanvre dans un cadre normatif était devenue une nécessité.  
En effet, l’existence de textes règlementaires garantit les performances et la qualité des 
réalisations, permet aux entreprises d’obtenir plus facilement une assurance décennale et 
facilite le transfert des savoir-faire [ARN09a].  
 
Mais la normalisation d’un produit innovant, non industrialisé, réalisé sur chantier et 
notamment formulé à base d’agroressources, aux propriétés variables, n’a pas été chose aisée.  
A l’issue d’un processus initié en janvier 2004, les Règles Professionnelles d’exécution des 
ouvrages en chanvre ont été définitivement validées en décembre 2008.  
Le document a été rédigé dans le cadre d’un projet piloté par un comité regroupant le 
Ministère de l'Agriculture, le Ministère de l'Equipement, Interchanvre et la Fédération 
Française du Bâtiment. L’élaboration de ces règles professionnelles résulte du travail d’une 
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commission regroupant des acteurs de toute la filière chanvre : professionnels de la 
construction, artisans, architectes, bureaux d’études, scientifiques, industriels et un bureau de 
contrôle.  
A l’issu de la phase de rédaction, le texte normatif est passé par trois étapes de validation 
successives : par un bureau de contrôle (APAVE), par les services techniques des différents 
corps de métiers qui composent le Conseil des Professions de la Fédération Française du 
Bâtiment (FFB), et enfin par la Commission Prévoyance Produit (C2P) de l’Agence Qualité 
Construction (AQC).  
 
Le texte final se compose de 4 fascicules, édictant les bonnes pratiques pour la mise en œuvre 
de mortier et de béton de chanvre pour :  
- la réalisation de mur, 
- l’isolation de sol, 
- l’isolation de toiture, 
- l’application d’enduit. 
Aujourd’hui, les Règles Professionnelles constituent le seul texte de référence sur la 
construction en béton de chanvre.  
 
Ces règles sont évidemment amenées à évoluer, afin de s’adapter aux nouvelles découvertes 
scientifiques et avancées technologiques.  
En 2009, deux points ont été ajoutés à ces règles, le premier concerne les tests de 
caractérisation des bétons de chanvre qui ne peuvent désormais être réalisés que par des 
laboratoires indépendants accrédités par CenC et le second spécifie qu’il doit en être de même 
pour les formateurs et les formations sur la construction en chanvre.  
 
Quoi qu’il en soit la publication de ces règles professionnelles ne constitue qu’une première 
étape dans le processus de normalisation qui devrait aboutir à la rédaction d’un document de 
type DTU ou norme. Les règles professionnelles devront également s’étendre aux formes de 
béton de chanvre autres que le béton coulé en place, le seul concerné par le texte actuel. 
 
En effet, comme nous allons le voir dans le paragraphe suivant, les formes de mise en œuvre 
du béton de chanvre se sont récemment diversifiées.  
3.1.3. Les différents types de produits existants 
3.1.3.1. Béton de chanvre coulé en place 
Il s’agit de l’application la plus répandue du béton de chanvre et celle visée par les Règles 
Professionnelles d’exécution. Elle consiste au mélange dans une bétonnière ou un malaxeur 
des différents constituants : chènevotte, liant et eau. Le mélange est alors mis en place 
manuellement à l’état frais dans un coffrage ou entre deux banches.  
Afin d’obtenir une ouvrabilité suffisante pour permettre le remplissage aisé du coffrage par le 
mélange à l’état frais, et en raison du fort pouvoir absorbant de la chènevotte, il est nécessaire 
de gâcher le béton de chanvre avec une quantité importante d’eau. Le rapport E/L 
recommandé par les Règles Professionnelles d’exécution varie entre 1.6 et 2. 
Pour réaliser les enduits de finition, il est nécessaire d’attendre le séchage total du béton de 
chanvre qui peut prendre plusieurs mois [CHA08]. 
Ces applications se limitent à des fonctions de remplissage et d’isolation et ne remplissent en 
aucun cas de fonction structurale dans les ouvrages. Les propriétés physiques, mécaniques et 
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hygrothermiques des ouvrages en béton de chanvre coulé en place seront présentées dans la 
partie 3.2 de ce même chapitre.  
 
Afin de s’affranchir de certains problèmes liés à la mise en place par coulage sur chantier du 
béton de chanvre, notamment le temps de séchage relativement long, et d’améliorer certaines 
propriétés à l’état durci, d’autres modes de mise en œuvre ainsi que d’autres technologies de 
réalisation des ouvrages en béton de chanvre sont actuellement proposés. La technique de 
projection mécanique et celle de préfabrication du béton de chanvre sont présentées dans les 
deux paragraphes suivants.  
3.1.3.2. Béton de chanvre projeté 
Le principal avantage de la technique de projection mécanique du béton de chanvre réside 
dans la limitation de la quantité d’eau nécessaire à la mise en place.  
Dans les applications de béton de chanvre coulé en place, en raison du fort pouvoir absorbant 
de la chènevotte, il est nécessaire de largement surdimensionner le dosage en eau par rapport 
au besoin réel du liant. En effet, une part importante de l’eau de gâchage est absorbée par la 
chènevotte au moment du malaxage.  
 
La technique de projection par voie sèche consiste au pré-mélange à sec des constituants 
(chènevotte et liant) puis à la pulvérisation au niveau de la lance de projection d’une quantité 
d’eau réduite. Ainsi, le temps n’est pas laissé à la chènevotte d’absorber l’eau de gâchage, et 
la quantité d’eau introduite peut être proche de celle nécessaire à l’hydratation du liant 
[ELF08].  
Ce procédé permettrait de réduire le temps de séchage du béton de chanvre de plusieurs mois 
à une dizaine de jours [DEV09]. 
En outre, du fait de l’énergie cinétique emmagasinée par le mélange projeté à l’état frais, 
celui-ci subit un effort de compaction au moment du contact avec la paroi. Il en résulte un 
matériau à l’état sec plus dense et par conséquent des performances mécaniques plus élevées. 
Les propriétés physiques, mécaniques et thermiques du béton de chanvre mis en œuvre par 
projection seront présentées dans la partie 3.2 de ce même chapitre.  
 
A l’heure actuelle, à notre connaissance, deux entreprises proposent en France la mise en 
œuvre de béton de chanvre par un procédé de projection par voie sèche, les sociétés SI2C et 
Développement Chanvre, toutes deux situées en Bretagne.  
 
Au delà d’une projection directe sur les parois, il est également possible d’utiliser le procédé 
de projection pour remplir des moules et produire des blocs préfabriqués. Les caractéristiques 
de la production par préfabrication sont présentées dans le paragraphe suivant.  
3.1.3.3. Béton de chanvre préfabriqué 
Pour différentes raisons, la production de blocs de chanvre préfabriqués présente un fort 
potentiel de développement.  
 
La préfabrication permet tout d’abord de s’affranchir, sur chantier, des problématiques de 
temps de séchage du béton de chanvre déjà abordées précédemment.  
 
Mais l’utilisation de produits préfabriqués présente également de nombreux avantages en 
termes de mise en œuvre. En effet, ce procédé limite la manipulation sur chantier à des 
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produits secs et légers, il n’a pas recours au coffrage ou à d’autres techniques nécessitant des 
compétences particulières. Son application semble donc aisée y compris par une main 
d’œuvre non qualifiée et donc particulièrement adaptée à l’autoconstruction.  
 
En ce qui concerne la qualité et la fiabilité des produits proposés, la préfabrication facilite la 
maîtrise et le contrôle des matières premières ainsi que du process de fabrication (énergie de 
compactage, température et hygrométrie) [ARN09b]. Ceci permet de garantir des 
caractéristiques techniques constantes.  
 
Enfin, le contexte socioéconomique est très favorable au développement de ce type de 
produits. La demande est forte du côté des consommateurs et des pouvoirs publics pour le 
développement de constructions à impact environnemental limité. De plus, les réseaux de 
fabrication et les circuits de distribution des blocs béton traditionnels pourraient être 
facilement convertis aux blocs de béton de chanvre. Enfin, les techniques de mises en œuvre 
de tels produits seraient relativement proches de celles de la maçonnerie traditionnelle 
aujourd’hui largement répandue puisqu’elle représente 95% du marché de la construction 
individuelle [ARN09b]. 
 
Aujourd’hui, l’offre reste très limitée puisqu’à notre connaissance, seules trois entreprises 
commercialisent en France des produits préfabriqués à base de chanvre : Chanvribloc, 
Easychanvre et Hestia.  
Par ailleurs, aucune de ces entreprises ne propose de blocs porteurs. Ces éléments doivent 
donc être associés à une structure porteuse, en bois par exemple.  
 
Les propriétés physiques, mécaniques et hygrothermiques des éléments préfabriqués en béton 
de chanvre produits à l’heure actuelle seront présentées dans la partie 3.2 de ce même 
chapitre. 
3.2. Les propriétés du béton de chanvre 
Cette partie synthétise les résultats des travaux de recherche menés jusqu’alors sur les 
propriétés du matériau « béton de chanvre ». On peut souligner que les travaux présentés sont 
relativement récents, l’étude la plus ancienne remonte à 2004, et la plupart d’entre eux ont été 
concomitants à nos propres travaux. Ils ont été quasi exclusivement réalisés en France. 
Le nature innovante de ces travaux de recherche explique qu’il n’existe ni formulation ni 
méthodes d’essais normalisés à l’heure actuelle.  
3.2.1. Formulations des mélanges étudiés 
De nombreuses formulations de bétons de chanvre ont été testées par les différents auteurs. 
Les propriétés obtenues dépendent fortement de ces compositions, mais aussi de la nature du 
liant, du mode de mise en œuvre du matériau à l’état frais et des méthodes d’essai utilisées. 
Les résultats obtenus devront donc être comparés avec prudence.  
 
Le Tableau I - 3 récapitule ces différents paramètres pour une partie des compositions testées. 
Les différents auteurs adoptent des conventions variables pour définir la composition de ces 
mélanges. Afin de faciliter la comparaison des résultats, nous avons, lorsque les données 
étaient disponibles, défini les mélanges par leur proportions massiques à l’état frais (rapport 
Chapitre 1 : Etat de l’art 
 
- 68 - 
massique E/L (masse d’eau/masse de liant), et rapport massique C/L (masse de 
chènevotte/masse de liant)) ainsi que leur masse volumique sèche après maturation. 
 
Nguyen [NGU09a] a testé 21 formulations, nous ne reportons ici que celles dont nous avons 
pu déterminer la masse volumique après stabilisation à partir de la masse volumique initiale et 
de la cinétique de séchage (présentée dans le paragraphe suivant).  
 
Concernant la nature du liant, pour la majorité des travaux, il s’agit du liant commercial 
Tradical 70 (T70) composé de 75% de chaux aérienne, de 15% de chaux hydraulique et de 
10% de pouzzolanes.  
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% massique initiaux 
 Mélange Réf. Méthode mise en 
œuvre 
Nature 
du liant Chène-
votte Liant Eau 
E/L C/L ρsec (kg/m3) 
Enduit 
chanvre T70 8.8 49.8 41.5 1.3 0.271 785 
Béton 
chanvre 
[COL04] - 
T70 16.4 34.1 49.6 1.5 0.48 390-425 
Enduit T70 7.1 57.1 35.7 0.6 0.125 800.0 
Mur T70 14.9 32.8 52.2 1.6 0.455 420.0 
Isolation 
sol T70 11.4 31.4 57.1 1.8 0.364 500.0 
Isolation 
toiture 
[CON07] Coulage 
T70 25.0 25.0 50.0 2.0 1 250.0 
A3-2 T70 9.9 47.7 42.4 0.9 0.207 661 
A3-1.5 T70 11.9 42.8 45.3 1.1 0.277 609 
A4-1.5 T70 14.4 37.3 48.4 1.3 0.386 504 
Dalle T70 14.3 34.8 50.9 1.5 0.409 460 
A3-1 T70 14.8 35.6 49.6 1.4 0.415 456 
Mur T70 16.5 33.7 49.8 1.5 0.489 391 
A3-0.75 T70 16.9 30.5 52.6 1.7 0.553 385 
A4-1 
[CER05] 
Coulage et 
compactage sous 
0.05MPa 
T70 17.3 29.9 52.8 1.8 0.579 356 
Compo 1 T70 36.8 40.8 22.4 0.55 0.901 612.2 
Compo 2 T70 20.0 43.0 37.0 0.86 0.465 674.3 
Compo 3 T70 20.0 43.0 37.0 0.86 0.465 768.6 
Compo 4 T70 19.4 41.8 38.8 0.93 0.465 642.8 
Compo 7 T70 20.0 43.0 37.0 0.86 0.465 513.0 
Compo 9 T70 13.0 45.1 41.9 0.93 0.287 659.7 
Compo 10 T70 23.1 49.6 27.3 0.55 0.465 584.8 
Compo 11 T70 19.4 41.8 38.8 0.93 0.465 506.2 
Compo 12 T70 23.1 49.6 27.3 0.55 0.465 813.7 
Compo 13 T70 19.4 41.8 38.8 0.93 0.465 712.6 
Compo 14 T70 31.8 35.3 32.9 0.93 0.901 746.3 
Compo 15 T70 13.4 46.6 40.0 0.86 0.287 574.6 
Compo 17 
[NGU09a] 
Coulage et 
compactage sous σ 
variable jusqu'à 
2.2MPa 
T70 13.0 45.1 41.9 0.93 0.287 492.5 
Béton 
projeté [ELF08] 
Projection par voie 
sèche distance de 
projection variable 
T70 16 34 50 1.5 0.471 - 
Hemp 
crete [EIR] 
Coulage et 
compactage 
(σcompactage NC) 
MK+L 20.5 39.8 39.76 1 0.515 - 
SI2C Projection par voie 
sèche NC - - - - 0.5 417 
Easy 
chanvre 
[CHA08] 
Préfabrication L+HL - - - - 0.5 290 
SI2C Projection par voie 
sèche T70 20 - - - - - 
Easy 
chanvre L+HL 20 - - - - - 
Terra 
chanvre 
[MOU09] Par coulage sous 
vibration T70 16 - - - - - 
NC : non communiqué ; MK : métakaolin ; L : chaux aérienne ; HL : chaux hydraulique 
Tableau I - 3. Synthèse d’une partie des compositions de béton de chanvre traitées dans la littérature 
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3.2.2. Les propriétés physiques 
En raison du fort coefficient d’absorption d’eau des particules de chènevotte, les dosages en 
eau de gâchage pour les bétons de chanvre sont très élevés. Ceci induit un temps de séchage 
long et une perte de masse importante des ouvrages. Les cinétiques de séchage des 
compositions étudiées par Nguyen [NGU09b] et par Chamoin [CHA08] sont présentées 
respectivement sur la Figure I - 20 et la Figure I - 21.  
 
Figure I - 20. Cinétique de perte de masse des éprouvettes de béton de chanvre compacté dans une 
ambiance à 20°C, 75%HR [NGU09b] 
 
 
 
Figure I - 21. Cinétique de perte de masse des formulations Easychanvre et SI2C dans une ambiance à 
23°C, 50%HR [CHA08] 
 
Les pertes de masse totales jusqu’à stabilisation varient pour les travaux de Nguyen entre 10.5 
et 31.5% et pour ceux de Chamoin elles sont d’environ 47% pour Easychanvre, et de 29% 
pour SI2C.  
La perte de masse totale est corrélée avec la teneur en eau du mélange à l’état frais, les deux 
compositions extrêmes de Nguyen correspondent par exemple aux compositions à teneur en 
eau maximale (41.9%, compo 9) et minimale (22.4%, compo 1).  
On peut par ailleurs noter que la mise en œuvre du béton de chanvre par projection par voie 
sèche (SI2C) permet bien de réduire la perte d’eau.  
 
Concernant la cinétique de séchage, pour toutes les compositions présentées, la stabilisation 
massique est atteinte à l’issue d’une période de 28 à 90 jours.  
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Ce temps de séchage ne semble pas significativement réduit par la mise en œuvre par 
projection (composition SI2C). 
 
L’évaporation de cette grande quantité d’eau en excès génère la formation d’une porosité 
importante à l’état sec. Cette porosité s’ajoute à la porosité initiale des particules de 
chènevotte ainsi qu’à la porosité du liant pur (pores des hydrates). Il en résulte des valeurs de 
porosité élevées, supérieures à 65%, rappelées dans le Tableau I - 4.  
 
Mélange Auteur Porosité totale (%) 
Porosité 
ouverte (%) ρapparent (kg/m
3) 
Enduit chanvre 63 64.9 805 
Béton chanvre [COL08] 76.5 70.6 440 
Béton chanvre [CER05] 77-80 67-85 (théo) 256-661 
SI2C 77.43 53.02 290 
Easychanvre [CHA08] 79.52 54.75 440 
Tableau I - 4. Synthèse bibliographique des porosités totales et ouvertes de différents bétons de chanvre 
 
Les travaux de Collet [COL04] permettent de conclure à une porosité presqu’entièrement 
interconnectée, les valeurs de porosités ouverte et totale étant très proches (pour le béton de 
chanvre la valeur de la porosité ouverte surpasse même celle de la porosité totale, Collet 
l’attribue à l’incertitude de la méthode de mesure). Cette observation est également faite par 
Cérézo [CER05] qui compare la porosité ouverte à une porosité totale théorique et trouve des 
valeurs quasi égales. 
En revanche, les mesures réalisées par Chamoin [CHA08] au porosimètre à eau conduisent à 
des valeurs de porosité ouverte relativement plus faibles (de l’ordre de 54%) ; l’auteur émet 
l’hypothèse d’une variation due à la méthode de mise en œuvre, mais on peut également 
envisager un biais dans la méthode de saturation adoptée.  
 
Cette porosité interconnectée importante sera à relier aux propriétés de perméabilité à la 
vapeur d’eau élevée du béton de chanvre qui influence notamment son comportement 
hygroscopique.  
 
Concernant la répartition de la taille de pores dans le réseau, la bibliographie est assez 
contradictoire. Pour Cérézo [CER05], le béton de chanvre est un matériau qui se distingue par 
un double réseau de pores, l’un de taille microscopique (de 10 à 40 µm) vraisemblablement 
lié à la porosité des particules de chènevotte, et l’autre de taille mésoscopique (< 1mm). Mais 
il semble, que dans ce cas elle ne prenne pas en compte les pores du liant T70, dont la 
porosité, d’après Samri [SAM08], présente deux classes principales situées autour de 400 et 
700 nm, ainsi qu’une petite quantité de pores autour de 30 nm.  
Ce résultat corrobore celui mis en évidence par Collet [COL04] sur la distribution porale du 
béton de chanvre. Elle distingue au porosimètre à mercure ces trois familles de pores (60, 450 
et 720 nm) plus des pores mésoscopiques de l’ordre de la centaine de micromètres que l’on 
peut vraisemblablement attribuer aux pores de la chènevotte.  
Par ailleurs, l’écart entre la mesure de porosité totale au porosimètre à mercure et au 
pycnomètre nous laisse supposer l’existence de pores macroscopiques (de l’ordre du mm) non 
détectés, puisque le mercure les remplit sans générer de contrainte.  
 
Finalement, on peut donc conclure comme Samri [SAM08] à une distribution poreuse du 
béton de chanvre qui s’étend sur trois classes de pores : micro, méso et macroscopiques 
(respectivement 0.01 µm, 100 µm et 1 mm). Il est important de spécifier les dimensions de 
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pores attribués à ces différentes classes car les conventions diffèrent entre auteurs. Par 
exemple, quand Collet [COL08] conclut en disant que le béton de chanvre est un corps 
principalement macroporeux, elle se réfère à la définition de l’IUPAC (International Union of 
Pure and Applied Chemistry) qui définit les macropores comme des pores dont le diamètre est 
supérieur à 50 nm.  
3.2.3. Les performances mécaniques 
Le Tableau I - 5 ci-après rappelle les paramètres expérimentaux des différentes études sur la 
résistance en compression du béton de chanvre.  
 
Auteur 
Dimension des 
éprouvettes 
(cm) 
Mise en oeuvre Echéance de 
démoulage 
Conditions 
conservation 
Echéanc
e d’essai 
Vessai 
(mm/min
) 
[CER05] Cyl. 16x32 
Compactage 
très faible 
(0.05MPa) 
Sans démoulage. 
Moules ouverts 
aux extrémités 
20°C, 50% Variable 5 
[ELF08] 5x5x5 Projection Sans démoulage. 1 face libre  1 mois 5 
[MOU09] 30x30x16 Projection ou Vibration 1 semaine 20°C, 50% Variable 5 
[NGU09a]
[NGU09b] Cyl. 10x20 
Compactage 
jusqu’à 2.2 
MPa 
48 heures 20°C, 75% 28 jours 6 
Tableau I - 5. Paramètres d’essai des études menées sur le comportement mécanique du béton de chanvre 
 
Les courbes contrainte-déformation obtenues par Cérézo [CER05] pour différentes échéances 
sont présentées sur la Figure I - 22.  
Ces résultats mettent en évidence le caractère évolutif du comportement mécanique du béton 
de chanvre, vraisemblablement lié aux mécanismes de durcissement de la phase liante 
(hydratation, réaction pouzzolanique et carbonatation).  
 
Néanmoins, au delà de 9 mois de vieillissement, le comportement évolue peu et on peut 
considérer que le béton de chanvre a atteint ses performances optimales. 
Cérézo distingue alors trois phases dans le comportement mécanique, caractérisées ainsi :  
- au début de l’essai, le comportement est assimilable à celui d’un matériau élastique 
linéaire : le module d’élasticité du béton de chanvre est alors déterminé à l’origine, 
- dans un deuxième temps, la courbe présente rapidement une inflexion, attribuée par 
l’auteur à la fissuration progressive de la matrice liante. Dans cette phase pré-pic, le 
liant reprend la majorité des efforts tandis que les particules de chènevotte, fortement 
compressibles, s’adaptent au comportement du liant. Des déformations résiduelles 
existent lors du déchargement, le matériau présente donc un comportement 
élastoplastique, 
- au delà de la valeur maximale de contrainte, dans la phase post-pic, le liant est 
totalement dégradé. Le comportement mécanique des particules végétales devient 
prépondérant. Leur module élastique étant bien plus faible que celui de la matrice, la 
contrainte diminue.  
 
Le comportement du béton de chanvre en compression se caractérise donc par son caractère 
ductile : lorsque la matrice liante est trop endommagée, une partie de l’effort est transférée 
aux particules végétales ce qui permet au matériau de conserver une cohésion dans la zone 
post-pic. 
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Figure I - 22. Evolution dans le temps du comportement mécanique d’un béton de chanvre à dosage en 
liant intermédiaire [CER05] 
 
Le comportement du béton de chanvre à des échéances plus courtes (21 jours, 3 et 6 mois) est 
différent. Pour Cérézo, ce comportement ductile avec un plateau visible au jeune âge est lié 
aux propriétés des particules, dont le rôle est alors prépondérant car le liant ne forme pas 
encore de réseau connecté.  
Au fur et à mesure du vieillissement, les hydrates se connecteraient entre eux, les 
caractéristiques mécaniques du liant deviendraient prépondérantes, il imposerait sa rigidité et 
sa résistance au composite.  
Cette évolution à relativement long terme (au delà de 6 mois) pourrait également être liée aux 
différents mécanismes de prise du liant. Dans un premier temps, la réaction de la chaux 
hydraulique induirait le développement d’un réseau liant mais d’un niveau de performance 
mécanique modeste (comportement observé jusqu’à 6 mois). Puis, dans un deuxième temps, 
la carbonatation de la partie aérienne, et éventuellement la réaction pouzzolanique, 
conduiraient à la densification de la matrice et au développement d’hydrates plus résistants. 
 
Cérézo définit la résistance en compression à 1 an de ses différentes formulations comme la 
contrainte maximale atteinte au cours de l’essai.  
Dans d’autres travaux ([NGU09a], [NGU09b], [ELF08]), le comportement mécanique 
observé est sensiblement différent. La Figure I - 23 ci-après représente une courbe contrainte-
déformation type observée par Nguyen lors de ses essais. Contrairement à Cérézo, il 
n’observe pas de pic de contrainte. La contrainte augmente continument avec la déformation. 
Le comportement du composite est proche de celui des particules végétales, fortement 
déformables, on assiste à un phénomène de consolidation du matériau, dont la résistance 
augmente, sans rompre, au fur et à mesure de l’essai. 
  
Les niveaux de déformations atteints sont cependant très importants (Figure I - 24) et 
incompatibles avec une utilisation en bâtiment.  
Nguyen choisit dans ce cas de caractériser mécaniquement son matériau par la mesure des 
contraintes correspondant à des déformations relatives de l’éprouvette de 1.5% et de 7.5% 
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(Figure I - 23). Elfordy [ELF08], qui observe des comportements mécaniques comparables, 
choisit quant à lui de définir la résistance en compression comme la contrainte limite du 
comportement élastique. 
 
Figure I - 23. Courbe contrainte-déformation type et définition des paramètres mécaniques étudiés 
[NGU09b] 
 
 
Figure I - 24. Illustration de la compaction du béton de chanvre projeté au cours de l’essai de résistance en 
compression, a : éprouvette avant essai, b : éprouvette après essai [ELF08] 
 
La différence de comportement entre ces différents travaux s’explique vraisemblablement par 
une différence de rigidité entre les deux types de matériau. Les résultats obtenus par Nguyen 
et Elfordy sont caractéristiques d’un matériau ductile, qui supporte des niveaux de 
déformation très élevés sans rompre.  
Cérézo observe également ce type de comportement pour des échéances inférieures à 3 mois 
(Figure I - 22), or Nguyen et Elfordy ont mené leurs essais à 28 jours. On peut donc supposer 
qu’à des échéances plus longues, les bétons de chanvre de ces travaux présenteraient un 
comportement du type de celui observé par Cérézo à long terme. 
 
Les résultats obtenus par Nguyen à 90 et 180 jours [NGU09b] (Figure I - 25) confirment cette 
hypothèse : pour la composition 13, à ces échéances, un pic de contrainte apparaît mais pour 
des déformations relatives très importantes (environ 35%). On peut supposer qu’à des 
échéances plus tardives ce pic, qui correspond à la rupture totale de la matrice, interviendra 
pour des déformations plus faibles. 
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Elfordy [ELF08] a fixé l’échéance d’essai à 1 mois en se basant sur un suivi de carbonatation 
par DRX. Pour ce faire, il a tracé l’évolution de la hauteur du pic principal de la calcite au 
cours du temps et a considéré que sa stabilisation était synonyme de carbonatation totale de 
l’échantillon et donc de performance maximale. On peut cependant imaginer que 
l’hydratation de la chaux hydraulique et la réaction pouzzolanique se poursuivent au delà de 
cette échéance, en générant des hydrates plus denses et plus résistants (C-S-H, aluminates de 
calcium etc.) sans pour autant produire de calcite supplémentaire.  
 
Les comportements observés par Nguyen et Elfordy pourraient donc être ceux de matériaux 
non encore stabilisés, avec une matrice à la cohésion et aux propriétés mécaniques limitées. A 
des échéances plus tardives, leur comportement se rapprochera vraisemblablement de celui 
présenté sur la Figure I - 22 et les valeurs de la résistance en compression seront plus élevées 
que celles mesurées à respectivement 28 jours et 1 mois par ces auteurs.  
 
Cependant, un autre paramètre pourrait expliquer cette différence de comportement : il s’agit 
de l’orientation préférentielle des particules de chènevotte du fait de la contrainte de 
compactage appliquée au béton de chanvre à l’état frais.  
En effet, dans le cas des travaux de Cérézo, le béton de chanvre est mis en place à l’état frais 
par une contrainte de compactage très faible, choisie pour éviter la déformation des particules, 
on peut donc supposer que l’orientation des particules reste globalement aléatoire. Au 
contraire, dans le cadre du travail de Nguyen [NGU09a], la contrainte appliquée est bien plus 
importante et conduit à l’orientation préférentielle des particules de chènevotte, dans la 
direction perpendiculaire à la direction de compactage (Figure I - 26). 
 
 
 
Figure I - 25. Influence du temps de maturation sur 
le comportement mécanique du béton de chanvre 
[NGU09b] 
Figure I - 26. Coupe verticale de béton de chanvre 
compacté [NGUY09a] 
 
 
Les travaux de Elfordy portent sur du béton projeté, par conséquent lui aussi soumis à une 
contrainte de compactage non négligeable.  
Les essais de compression ayant été menés dans les deux cas dans la direction parallèle à la 
direction de compactage, le comportement de type tassement observé durant ces essais est 
vraisemblablement dû à cette orientation initiale des particules. Au contraire, si l’essai avait 
été réalisé dans une direction perpendiculaire à l’axe de compactage, la rupture aurait 
vraisemblablement eut lieu par rupture fragile du liant entre les particules.  
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Ceci est confirmé par les résultats obtenus par Mounanga [MOU09] qui observe des modes de 
rupture en compression différents en fonction de la direction d’essai : rupture par cisaillement 
avec observation d’un plan de rupture net, ou écrasement avec augmentation continue de la 
contrainte.  
 
Ces résultats soulignent donc le caractère fortement anisotrope du béton de chanvre mis en 
œuvre par des méthodes induisant l’application d’une contrainte conséquente sur le matériau à 
l’état frais.  
 
Mais les propriétés mécaniques du béton de chanvre sont également influencées par sa 
formulation, et notamment le dosage en liant. Les résultats de la bibliographie à ce propos 
sont également contradictoires. Cérézo observe une augmentation de la résistance en 
compression lorsque le dosage volumique en liant augmente (Figure I - 27).  
 
 
Figure I - 27. Essais de compression cycliques pour différentes formulations de béton de chanvre (données 
dans le Tableau I - 3) à 1 an [CER05] 
 
Trois types de comportements sont identifiés par Cérézo :  
- les mélanges à dosage en liant faible (courbes TOIT, A4-1, A3-0.75 et MUR) : ils se 
comportent comme un empilement de particules compressibles reliées entre elles par 
des « ponts » rigides de liant, 
- les mélanges à dosage en liant intermédiaire (courbes A4-1.5, A3-1 et DALLE) : le 
matériau est alors composé de particules entourées de couches plus ou moins épaisses 
d’hydrates, 
- les mélanges à dosage en liant fort (courbes A3-2, A3-1.5) : les particules de 
chènevotte sont alors noyées dans la matrice liante, qui est continue et détermine les 
propriétés du composite.  
 
Finalement, plus le dosage en liant est élevé, plus la contrainte maximale est importante, plus 
le module d’élasticité est élevé et plus la déformation au maximum de contrainte est faible, 
comme le montre les valeurs rassemblées dans le Tableau I - 6. 
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Dosage en 
liant ρ (kg/m
3) σmax (MPa) E (MPa) εσmax 
Faible 250 0.25 4 0.15 
Intermédiaire 350 à 500 0.35 à 0.80 32 à 95 0.05 à 0.06 
Fort 600 à 660 1.15 140 à 160 0.04 
Tableau I - 6. Synthèse des caractéristiques mécaniques à 2 ans du béton de chanvre  
en fonction du dosage en liant [CER05] 
 
Les résultats mis en évidence par Nguyen [NGU09a] mènent à une conclusion inverse, la 
Figure I - 28 montrant que, pour 5 compositions différentes, à masse volumique initiale et 
rapport E/L constants, l’augmentation de la proportion de liant dans le mélange implique une 
diminution de la résistance en compression pour une déformation de 7.5%.  
 
Figure I - 28. Influence du rapport Liant/Granulat sur la résistance en compression du béton de chanvre 
[NGU09a] 
 
L’augmentation de la résistance en compression en fonction de la masse volumique est quant 
à elle mise en évidence par tous les auteurs (Nguyen (Figure I - 29), Mounanga et Elfordy 
(Figure I - 30)). Il s’agit d’un résultat classique traduisant l’augmentation de la résistance 
mécanique avec la compacité du matériau.  
 
Figure I - 29. Relation entre la masse volumique apparente et la contrainte en compression pour une 
déformation de 7.5% de différents bétons de chanvre [NGU09b] 
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Figure I - 30. Résistances mécaniques en compression de bétons de chanvre en fonction de leur masse 
volumique apparente [MOU09] 
 
Concernant l’influence du mode de mise en œuvre, Mounanga [MOU09] identifie ce 
paramètre comme discriminant par rapport aux niveaux de résistances mécaniques atteints, 
comme on peut le voir sur la Figure I - 30.  
Cependant, il faut rappeler que dans ces travaux le mode de mise en œuvre diffère certes (le 
type 2 correspondant à un béton de chanvre projeté et les types 1 et 3 correspondant à des 
bétons vibrés) mais la direction d’essai par rapport à l’orientation des particules est également 
variable. Pour les bétons de type 2, l’essai est réalisé dans une direction parallèle à la direction 
de projection, tandis que pour les bétons de type 1 et 3, elle est perpendiculaire à la direction 
de compactage. Il est donc délicat d’identifier avec certitude le paramètre responsable de 
l’écart de performance entre les bétons de chanvre de type 2 et ceux de types 1 et 3.  
 
La nature du liant utilisé influence également la résistance du composite. Nguyen [NGU09a] 
compare les résultats mécaniques obtenus avec des bétons de chanvre, de même formulation 
mais réalisés avec 3 liants différents : deux chaux hydrauliques NHL2 et NHL3,5Z et le liant 
Tradical 70. Plus la résistance en compression du liant pur est élevée plus la résistance en 
compression du béton de chanvre correspondant est élevée.  
 
Enfin, comme nous avons pu le voir sur les différentes figures présentées dans ce paragraphe, 
les résistances en compression atteintes par les bétons de chanvre restent relativement 
modestes par rapport aux matériaux de construction traditionnels. Après plusieurs mois de 
vieillissement, les résultats plafonnent à 1.2 MPa, excepté en ce qui concerne les travaux de 
Nguyen qui présente des résistances en compression qui dépassent 3.5 MPa à seulement 28 
jours. Cet écart provient vraisemblablement de la méthode de mise en œuvre employée dans 
ces travaux : une contrainte de compactage élevée est maintenue pendant 48 heures sur la pâte 
fraiche avant démoulage.  
 
La Figure I - 31 ci-après, regroupe les valeurs de résistances en compression obtenues par les 
différents auteurs en fonction de la masse volumique apparente des formulations testées.  
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Figure I - 31. Synthèse bibliographiques des résistances mécaniques de bétons de chanvre en fonction de 
leur masse volumique apparente.  
 
De nombreux paramètres influencent donc le comportement en compression du béton de 
chanvre : le dosage en liant, sa nature, le mode de mise en œuvre et notamment la contrainte 
de compactage, l’échéance et les paramètres de l’essai conduisent à des résultats relativement 
variables.  
Il est donc important de connaitre l’influence de ces paramètres sur les autres propriétés du 
béton et en particulier les propriétés thermiques, ce que nous allons faire dans le paragraphe 
suivant.  
3.2.4. Le comportement thermique à l’état sec 
Le transfert thermique dans les milieux poreux secs peut se faire :  
- par conduction à travers la phase solide du matériau, 
- par convection dans les pores du matériau, 
- par rayonnement entre les parois des pores du matériau. 
 
Le pouvoir isolant ou conducteur des matériaux de construction est généralement caractérisé 
par leur conductivité thermique λ exprimée en W/(m.°C).  
En effet, dans la plupart des cas, on considère que les transferts thermiques au sein du 
matériau par convection et rayonnement sont négligeables par rapport au transfert par 
conduction. Dans le cas du béton de chanvre, cette hypothèse est faite par différents auteurs 
([COL04], [CER05] et [SAM08]).  
 
Cérézo [CER05] met en évidence expérimentalement que le phénomène de convection 
n’intervient que pour des bétons de chanvre de masse volumique inférieure à 400 kg/m3. Afin 
de s’affranchir de ce phénomène, elle décide de réaliser les essais de conductivité thermique 
sur des échantillons placés entre deux plaques de cuivre.  
Collet [COL04] détermine quant à elle, par une estimation du nombre de Rayleigh (nombre 
adimensionnel caractéristique de la convection naturelle), que les paramètres géométriques et 
physiques du milieu poreux constitué par le béton de chanvre ne permettent pas le 
déclenchement du transfert thermique par convection naturelle.  
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Concernant le transfert radiatif, Collet calcule une conductivité radiative équivalente d’après 
Kalboussi [KAL90], et aboutit à une valeur comprise entre 5.10-6 W/(m.°C) et 6.10-5 
W/(m.°C) pour l’enduit et le béton de chanvre. Elle juge ces valeurs négligeables vis-à-vis de 
la conductivité thermique apparente du matériau.  
 
Dans le bâtiment, il est d’usage de comparer les conductivités à l’état sec, même si, comme 
nous le présenterons dans le paragraphe suivant, l’humidité influence notablement les 
transferts thermiques.  
 
Les valeurs de conductivité du béton de chanvre recueillies dans la littérature sont reportées 
sur la Figure I - 32 en fonction de leur masse volumique apparente. 
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Figure I - 32. Synthèse bibliographique de la conductivité thermique des bétons de chanvre sec en fonction 
de la masse volumique apparente. 
 
Seules les valeurs de conductivité reportées par Elfordy [ELF08] surpassent très largement 
celles des autres études. Les conditions de séchage des éprouvettes n’étant pas précisées dans 
ces travaux, on peut supposer que les essais ont été réalisés sur des éprouvettes de béton de 
chanvre avec une forte teneur en eau. Nous n’en tiendrons donc par compte dans l’analyse des 
résultats. 
 
Concernant les autres valeurs de conductivité, on peut tout d’abord remarquer que, comme le 
laissait présager sa porosité élevée, le béton de chanvre constitue un très bon isolant 
thermique. Sa conductivité thermique, λ, à l’état sec varie entre 0.06 et 0.1 W/(m.°C).  
 
A titre de comparaison, le Tableau I - 7 rappelle les valeurs de conductivité moyenne des 
principaux matériaux de construction.  
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Matériaux Conductivité en W/(m.°C) Source 
Béton plein 2 [THU05] 
Béton cellulaire 0.11 [SAM08] 
Béton de copeaux de bois 0.16 
Pisé, bauge, béton de terre stabilisé, 
blocs de terre compactée 1.1 
[THU05] 
Bauge 0.45 [COL04] 
Fibres-ciment-cellulose 0.35-0.46 
Paille compactée 0.12 
Laine de verre 0.034-0.056 
[THU05] 
Laine de chanvre 0.042 [COL04] 
Polystyrène 0.036-0.058 
Plâtre courant d’enduit 0.57 [THU05] 
Tableau I - 7. Conductivité thermique des principaux matériaux de construction 
 
Le béton de chanvre isole donc certes moins bien que les matériaux spécifiquement dédiés à 
l’isolation thermique (de type laines (minérales et naturelles) ou polystyrène par exemple) 
mais ses performances thermiques à l’état sec sont équivalentes voire meilleures que celles 
des matériaux utilisés pour réaliser une isolation répartie dans la masse, comme le béton 
cellulaire, le béton de copeaux de bois ou la paille compactée par exemple.  
 
Les résultats issus de la bibliographie rendent compte du fait que la conductivité augmente 
avec la masse volumique. Une loi empirique linéaire pourrait donc être tracée mais la 
dispersion des résultats de la littérature reste relativement importante. Outre leurs masses 
volumiques, d’autres paramètres influencent donc la conductivité thermique des bétons de 
chanvre. 
 
Nguyen [NGU09a] met par exemple en évidence que, comme pour les performances 
mécaniques, le béton de chanvre présente une certaine anisotropie de la conductivité 
thermique (Figure I - 33).  
 
 
Sens de 
compactage
λv
λh
Orientation 
préférentielle 
des particules
 
Figure I - 33. Influence de l’orientation des particules des fibres sur la conductivité thermique [NGU09a] 
 
Nguyen, qui compare la conductivité thermique horizontale et verticale d’un béton de chanvre 
compacté dans le sens vertical (Figure I - 33) constate que la conductivité horizontale est 
supérieure à la conductivité verticale. Il explique ce phénomène par l’orientation 
préférentielle des particules de chènevotte durant le compactage et l’anisotropie propre des 
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particules de chènevotte qui sont constituées au niveau microscopique par un assemblage de 
faisceaux longitudinaux. Leur conductivité thermique est plus élevée dans la direction 
parallèle aux faisceaux. Au niveau du béton de chanvre, on retrouve bien λh > λv. 
 
On voit sur la Figure I - 33 que les valeurs de conductivité mesurées par Cérézo sont situées 
entre les deux valeurs de conductivité horizontale et verticale de Nguyen. Cela confirme 
l’hypothèse formulée précédemment, selon laquelle les particules resteraient réparties 
aléatoirement dans le cas d’un compactage de faible intensité.  
 
Concernant la spécificité des travaux de Nguyen relevée au paragraphe précédent, en 
comparant la Figure I - 31 et la Figure I - 32, on note que le compactage du béton de chanvre 
semble avoir un effet positif sur les propriétés mécaniques qui surpasse l’effet négatif induit 
sur les performances thermiques. Nguyen explique par exemple que, pour des rapports L/G et 
E/L fixés, lorsqu’il augmente la masse volumique initiale de 439 à 634 kg/m3, la résistance en 
compression augmente de 136% tandis que la conductivité thermique dans le même temps 
n’augmente que de 40%. 
 
Enfin, à propos du comportement thermique des bétons de chanvre secs, on peut citer les 
travaux de Tran Le [TRA08]. Il a modélisé et simulé le comportement thermique d’une paroi 
en béton de chanvre et l’a comparé à d’autres types de paroi (béton plein, béton cellulaire, 
briques pleines, briques de terre).  
Les résultats obtenus mettent en évidence un amortissement optimal de la température de 
surface intérieure pour la paroi en béton de chanvre. D’autre part, dans le cadre d’une 
simulation à partir d’une sollicitation extérieure réelle (données météorologiques de la région 
de Lyon), une réduction des déperditions thermiques de 40% est constatée en passant du béton 
cellulaire au béton de chanvre. Dans le cas « été », le béton de chanvre permet également de 
limiter les surchauffes. Ces différences proviennent essentiellement de la faible valeur de 
diffusivité thermique prise en compte pour le béton de chanvre : 2.43x10-7 m2/s contre 
3.08x10-7 m2/s pour le béton cellulaire. L’auteur ne justifie pas l’origine de cette valeur (dans 
ses travaux, Collet [COL04] avait fait état d’une diffusivité thermique égale à 2.72x10-7 m2/s). 
3.2.5. Les propriétés hygrothermiques 
Pour les matériaux poreux humides, aux modes de transferts thermiques présentés dans le 
paragraphe précédent, s’ajoutent les phénomènes liés à la présence d’eau sous forme liquide 
ou sous forme de vapeur :  
- conduction en phase liquide et en phase vapeur, 
- diffusion de vapeur d’eau sous l’effet d’un gradient de pression, 
- évaporation-condensation de l’eau. 
3.2.5.1. Isothermes de sorption/désorption de vapeur 
La quantité d’eau adsorbée ou condensée dans un matériau poreux à l’équilibre avec une 
ambiance va influencer sa conductivité.  
Le tracé de l’évolution de cette quantité d’eau en fonction de l’humidité relative pour une 
température donnée est appelé isotherme de sorption/désorption de vapeur.  
 
Les figures 34 à 36 présentent les isothermes de sorption/désorption du béton de chanvre 
tracés par différents auteurs.  
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Figure I - 34. Reproduction des isothermes de sorption/désorption de vapeur d’un enduit  
et d’un béton de chanvre [COL04] 
 
 
Figure I - 35. Isothermes de sorption/désorption de vapeur de bétons de chanvre de formulations variables 
[CER05] 
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                                   SI2C                                                                Easychanvre 
Figure I - 36. Isothermes de sorption/désorption de vapeur de bétons de chanvre projeté (SI2C) et de blocs 
préfabriqués (Easychanvre) [CHA08] 
 
Les isothermes présentées par Cérézo sont inachevées du fait du temps très long nécessaire au 
tracé d’une isotherme de sorption/désorption. En effet, pour chaque point, il est nécessaire 
d’atteindre l’équilibre hydrique ce qui nécessite plusieurs semaines voire plusieurs mois. De 
même, Chamoin ne présente que l’isotherme d’adsorption et n’a pu atteindre que le point 
d’humidité relative égale à 81%.  
 
Le maintien des ambiances à une humidité relative donnée se fait généralement par 
l’utilisation de solutions salines saturées, ce qui peut poser des difficultés expérimentales 
surtout pour les ambiances à faible humidité relative.  
 
Les résultats obtenus par Collet montrent que le béton de chanvre adsorbe plus d’eau sur toute 
la gamme d’humidité relative que l’enduit chanvre. L’écart est cependant plus marqué pour 
les fortes humidités.  
 
Elle observe également, tout comme Cérézo, un phénomène d’hystérésis, c’est à dire que, 
pour une humidité relative donnée, la teneur en eau observée en désorption est supérieure à 
celle observée en adsorption.  
Pour Collet, ce phénomène s’étend sur tout le domaine d’humidité. Il est classiquement 
attribué à deux phénomènes : l’effet bouteille d’encre et une différence de mouillabilité en 
adsorption et en désorption.  
Par ailleurs, ce phénomène d’hystérésis se poursuit aux faibles humidités relatives et, même 
après séchage à 70°C, Collet rapporte qu’un écart de masse perdure avec l’état initial. Elle 
conclut à l’existence de molécules d’eau liées qui ne seraient pas évacuées à 70°C ou à une 
réaction chimique entre le milieu poreux et les molécules d’eau.  
 
Bien que les résultats observés par les 3 auteurs pour des bétons de chanvre soient 
relativement semblables jusqu’à 50% d’humidité relative, au delà, les isothermes différent 
sensiblement.  
Si l’on compare l’échantillon « mur » de Cérézo et le « béton de chanvre » de Collet, dont les 
formulations sont identiques, on constate que Cérézo rapporte des valeurs de teneurs en eau 
beaucoup plus importantes. Par exemple, pour une humidité relative de 81%, la teneur en eau 
du béton de chanvre de Collet est de 6.73% tandis que pour Cérézo, il est d’environ 18%.  
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Ces écarts rendent compte de la difficulté à évaluer avec précision les isothermes de 
sorption/désorption des matériaux de construction. Pourtant, la teneur en eau des matériaux et 
en particulier à des niveaux tels que ceux mis en évidence pour le béton de chanvre, va 
influencer fortement leurs propriétés thermiques comme nous allons le présenter dans le 
paragraphe suivant.  
3.2.5.2. Influence de l’humidité sur le transfert thermique par conduction 
Cérézo [CER05] constate une variation nette de la conductivité thermique du béton de 
chanvre avec la teneur en eau des échantillons. La Figure I - 37 représente la conductivité de 
différents échantillons en équilibre avec 3 ambiances maintenues à 0, 50 et 75%HR. Les 
conductivités sont représentées en fonction de la masse volumique apparente des échantillons.  
 
 
Figure I - 37. Influence de l’humidité sur la conductivité thermique du béton de chanvre [CER05] 
 
On observe, comme prévu, une augmentation de la conductivité avec la teneur en eau. Cette 
augmentation n’est pas négligeable, puisqu’entre l’état sec et celui à 50% HR, elle représente 
jusqu’à 40% pour les mélanges de faible masse volumique, environ 10% pour les mélanges à 
masse volumique intermédiaire et 15% pour ceux à masse volumique forte.  
 
Le même phénomène est identifié par Collet pour des échantillons en équilibre à 0, 50 et 80% 
HR, mais dans une moindre mesure.  
3.2.5.3. Transfert de masse et phénomènes d’évaporation-condensation 
De récents travaux [SAM08] ont mis en évidence que le transfert conductif pur ne pouvait, à 
lui seul, expliquer les performances thermiques du béton de chanvre. Son comportement 
hygrothermique présente des spécificités vis-à-vis des autres matériaux de construction 
utilisés conventionnellement pour une isolation répartie (béton cellulaire et brique monomur).  
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Le béton de chanvre présente des caractéristiques thermiques et hydriques spécifiques qui lui 
permettent d’amortir les effets des variations climatiques journalières et d’atténuer les 
variations soudaines de température et d’hygrométrie [EVR08].  
Il permettrait ainsi d’améliorer sensiblement le confort thermique et hydrique à l’intérieur des 
bâtiments dans des conditions été et hiver et contribuerait à la limitation des problèmes de 
condensation et de moisissures préjudiciables au confort sanitaire des ambiances [SAM08].  
 
La compréhension des propriétés hygrothermiques du béton de chanvre mises en évidence par 
ces travaux nécessite la prise en compte de transferts couplés de masse et de chaleur. Les 
phénomènes de transport de vapeur et de liquide ainsi que ceux d’évaporation-condensation 
doivent être évalués. Cependant, les modèles mis en œuvre jusqu’alors n’ont pas permis de 
reproduire les résultats expérimentaux de variation d’humidité et de température au sein d’une 
paroi en béton de chanvre.  
 
Les mécanismes concernés sont complexes : 
- transfert de chaleur par conduction, 
- transfert de chaleur latente couplé à la diffusion hydrique,  
- transfert de masse en phase liquide par transfert surfacique et succion capillaire, 
- transfert de masse en phase vapeur par diffusion ou effusion. 
 
Les paramètres thermiques et hydriques nécessaires à la modélisation de ces phénomènes ne 
sont pas aisément mesurables (perméabilité à la vapeur, coefficient de diffusion hydrique etc.) 
et varient en fonction de la température et de la teneur en eau des matériaux.  
 
 
Des travaux complémentaires mériteraient donc d’être mis en œuvre, d’une part pour 
améliorer la connaissance des caractéristiques thermiques et hydriques de ce type de 
matériau et d’autre part pour développer des modèles permettant d’identifier les mécanismes 
responsables de propriétés d’isolation thermique et de régulation thermique et hygroscopique 
des bétons de chanvre. Par manque de temps, cet aspect n’a pas pu été traité dans notre 
étude. 
3.3. Conclusion 
En conclusion, nous pouvons dire que le béton de chanvre présente un fort potentiel de 
développement en raison de son faible impact environnemental et de propriétés prometteuses 
en termes de régulation thermique et hydrique des ambiances.  
Néanmoins, les travaux menés jusqu’à présent concernent pour la plupart des applications non 
porteuses même si le compactage du matériau à l’état frais semble constituer une solution 
technologique à l’amélioration des propriétés mécaniques des bétons de chanvre [NGU09b]. 
De plus, l’utilisation de ce matériau est actuellement limitée à un usage dans des conditions 
d’exposition intérieure, les règles professionnelles recommandant en effet la mise en œuvre 
d’un enduit extérieur de protection qui pourrait modifier les propriétés hygrothermiques des 
parois et atténuer leurs performances [SAM08].  
Enfin, dans tous les travaux présentés, la réalisation d’éléments en béton de chanvre nécessite 
d’attendre au minimum 48 heures avant le démoulage et la bibliographie met en évidence un 
temps de séchage long, pouvant atteindre plusieurs semaines. 
 
Dans la suite de nos travaux, nous nous attacherons donc, dans un premier temps, à vérifier la 
compatibilité des particules de chènevotte avec un liant alternatif pouzzolanique aux 
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propriétés mécaniques surpassant celles du liant commercial T70 et maintenues en condition 
d’immersion. Dans un deuxième temps, afin d’utiliser ce mélange pour la préfabrication 
d’éléments porteurs pour le bâtiment, nous étudierons en laboratoire, la possibilité d’un 
démoulage immédiat des échantillons et d’une amélioration des propriétés mécaniques par 
incorporation de sable. Enfin, nous présenterons les essais préliminaires réalisés à l’échelle 
industrielle pour la réalisation de blocs de béton de chanvre par vibrocompaction à l’état frais. 
Cette méthode de mise en œuvre devrait permettre d’une part de s’affranchir des 
problématiques de séchage et d’autre part d’obtenir des performances mécaniques 
compatibles avec la réalisation de blocs autoporteurs pour le bâtiment.  
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4. Synthèse bibliographique. Introduction au travail réalisé 
Ce paragraphe a pour but de synthétiser les trois parties précédentes et de présenter les 
hypothèses de travail qui en résultent.  
 
Le génie civil, et plus particulièrement l’habitat, se trouve aujourd’hui confronté aux enjeux 
du développement durable, comme cela a été souligné lors du « Grenelle de 
l’Environnement ». Afin d’y faire face, il doit s’engager dans une phase de réhabilitation 
énergétique du parc bâti et dans la construction d’habitats neufs consommant peu ou pas 
d’énergie. Dans ce contexte, le poids des matériaux dans l’impact environnemental global des 
constructions devient de plus en plus lourd. Le développement de matériaux de construction 
alternatifs à faible coût environnemental est donc devenu une priorité.  
Mais la démarche de conception de ces écomatériaux se base sur une série de critères plus 
large. Outre un impact environnemental limité, ils doivent permettre de garantir des 
conditions de confort thermique, hygroscopique ou acoustique agréables et contribuer à la 
création d’une ambiance saine ne présentant pas de risques sanitaires.  
 
Notre étude a pour objectif de contribuer au développement d’un écomatériau de construction. 
 
Pour cela, dans une optique de réduction des émissions de gaz à effet de serre et des 
consommations énergétiques liées à la fabrication, nous étudierons un liant alternatif sans 
ciment. Il sera composé de métakaolin et de chaux hydraulique naturelle. Les caractéristiques 
de ces constituants et leur impact environnemental limité par rapport à celui du ciment 
portland seront détaillés dans le deuxième chapitre.  
 
De plus, afin de limiter le recours à des ressources non renouvelables, nous nous attacherons à 
utiliser des ressources végétales d’origine agricole produites localement. Ces agroressources 
seront substituées aux produits conventionnels utilisés comme adjuvant, fibres de renfort et 
granulats : 
- en tant qu’adjuvant, nous rechercherons des produits d’origine renouvelable 
préférablement écocertifiés et non (éco)toxiques pour améliorer les propriétés d’usage 
des matériaux développés ; 
- comme renfort, nous étudierons l’influence des fibres végétales de lin, chanvre et 
yucca, sur les propriétés d’usage du composite et en particulier son comportement 
mécanique en flexion ; 
- en tant que granulats légers végétaux, nous étudierons deux types d’agroressources, à 
savoir des granulats de moelle de tournesol, option innovante à notre connaissance, et 
des particules de chènevotte du chanvre.  
Les caractéristiques physiques, chimiques, mécaniques, thermiques et hygroscopiques de ces 
différentes agroressources seront présentées dans le chapitre 2.  
 
 
Le chapitre 3 aura pour objet d’identifier les mécanismes d’interaction entre les adjuvants 
verts préalablement sélectionnés et la matrice pouzzolanique. Les propriétés du liant 
pouzzolanique étudié seront ensuite comparées à celles de liants d’ores et déjà utilisés dans la 
formulation d’écomatériaux. 
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Le chapitre 4 sera divisé en deux parties, la possibilité du renfort de la matrice par des fibres 
végétales étant présentée dans un premier temps et l’effet de l’incorporation de granulats 
végétaux dans un deuxième temps.  
 
Les potentialités de renfort d’une matrice minérale par des fibres végétales ont été mises en 
évidence par de précédents travaux, mais le problème de la durabilité de ces composites est 
également souligné dans la littérature. L’utilisation d’une matrice pouzzolanique devrait 
permettre d’améliorer cette durabilité par diminution du pH et consommation rapide de la 
portlandite. Afin de caractériser le vieillissement du composite renforcé par des fibres 
végétales, ses propriétés mécaniques seront suivies pendant 1 an, sur des échantillons 
conservés dans des conditions de température et d’hygroscopie constantes ainsi que sur des 
échantillons conservés en extérieur et soumis aux aléas climatiques de la région toulousaine. 
Ces essais seront complétés par la caractérisation physico-chimique de l’interface 
fibres/matrice minérale par observation au Microscope Electronique à Balayage. L’objectif est 
d’identifier les mécanismes d’interaction entre les fibres et les constituants de la pâte.  
 
Enfin, les avantages du point de vue thermique et hygroscopique de l’incorporation de 
granulats végétaux légers ayant été démontrés dans de précédents travaux et notamment dans 
les applications de type « béton de chanvre », nous envisagerons l’utilisation de moelle de 
tournesol et de chènevotte comme granulats légers dans la matrice pouzzolanique étudiée.  
La bibliographie souligne cependant plusieurs problématiques qui limitent jusqu’à présent le 
développement à grande échelle de ce type de matériau. La première est liée au séchage très 
long du béton de chanvre, du fait du fort coefficient d’absorption d’eau des particules de 
chènevotte. La seconde réside dans ses performances mécaniques limitées qui ne permettent 
qu’une utilisation avec une fonction de remplissage sur une ossature porteuse et n’autorisent 
pas le démoulage immédiat des éléments.  
 
L’objectif de ce projet serait de développer un bloc préfabriqué, afin de s’affranchir des 
problèmes de séchage, et autoporteur. L’utilisation d’un liant alternatif composé de chaux 
hydraulique et de métakaolin laisse en effet présager un développement des résistances à court 
terme meilleur que celui des matrices actuellement utilisées, principalement composées de 
chaux aérienne.  
La deuxième partie du chapitre 4 sera divisée en deux sous parties, dans un premier temps la 
compatibilité des particules de chènevotte et de celles de moelle de tournesol avec le liant 
alternatif considéré sera vérifiée par l’évaluation des propriétés physiques, mécaniques, et 
thermiques des composites.  
Dans un deuxième temps, nous explorerons spécifiquement les propriétés du composite à base 
de chènevotte. Ses propriétés d’adsorption de vapeur ainsi que son comportement mécanique 
à long terme seront évalués. Enfin, la possibilité de l’amélioration des propriétés mécaniques 
par ajout de sable sera étudiée en laboratoire et le dernier paragraphe rendra compte des essais 
préliminaires réalisés à l’échelle industrielle pour produire des blocs autoporteurs à isolation 
thermique répartie. 
 
 
La Figure I - 38 résume les propriétés mises en évidence par ce travail bibliographique 
préliminaire qui nous ont conduit à la sélection des différents composants utilisés dans ces 
travaux pour la formulation d’un écomatériau composite. 
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Figure I - 38. Synthèse bibliographique des propriétés des différentes matières premières retenues pour la 
formulation d’un écocomposite de construction 
 
 
- Amélioration du comportement en flexion 
- Amélioration de la résistance aux chocs 
- Diminution du retrait plastique 
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fabrication 
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du liant (caractère pouzzolanique) 
- Amélioration de la durabilité des fibres 
végétales (bas pH et consommation de 
Ca(OH)2) 
- Issus de matières premières 
végétales transformées selon 
des procédés propres répondant 
aux critères de la chimie verte 
- Absence d’(éco)toxicité 
- Propriétés tensioactives 
- Emission CO2 et consommation 
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- Prise hydraulique rapide 
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- Hygroscopique (régulateur humidité) 
- Microporeux  
Fibres végétales 
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résistance thermique 
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hygroscopiques 
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Chapitre 2 : Caractéristiques des matières premières 
 
- 91 - 
 
 
 
 
 
 
 
Chapitre 2 : Caractéristiques des matières 
premières 
Chapitre 2 : Caractéristiques des matières premières 
 
- 92 - 
 
Chapitre 2 : Caractéristiques des matières premières 
 
- 93 - 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
L’objectif de ce chapitre est de présenter et de caractériser les différentes matières premières 
entrant dans les formulations d’écocomposites étudiés.  
 
Dans la première partie, nous présenterons brièvement les méthodes de caractérisation 
utilisées.  
 
La seconde partie recensera et confrontera à la fois des données bibliographiques et les 
résultats des analyses menées lors de cette étude concernant les différents constituants : 
- dans un premier temps, nous présenterons les constituants de la matrice : la chaux 
hydraulique naturelle et le métakaolin, en nous attachant à leur composition chimique 
et minéralogique et aux mécanismes de prise qu’ils induisent, 
- dans un deuxième temps, nous décrirons les caractéristiques des deux adjuvants verts 
retenus à l’issue d’une phase expérimentale préliminaire, à savoir le carbonate de 
glycérol et le monolaurate de sorbitan éthoxylé, 
- ensuite, les propriétés chimiques, physiques et mécaniques des fibres végétales de lin, 
chanvre et yucca seront présentées et comparées à celles d’autres types de fibres 
végétales ou synthétiques, 
- pour finir, nous aborderons les caractéristiques principales des granulats végétaux : 
chènevotte de chanvre et moelle de tournesol.  
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1. Méthodes 
Dans cette partie, nous décrirons les méthodes utilisées pour caractériser les différentes 
matières premières entrant dans la formulation des écocomposites développés.  
1.1. Caractéristiques physiques 
1.1.1. Observation au videomicroscope 
Le vidéomicroscope utilisé est un microscope optique CONTROLAB dont l’objectif est 
équipé d’une caméra. Le logiciel Videomet permet l’acquisition des images et notamment la 
mesure des éléments observés après étalonnage. Les grossissements x50 et x175 ont été 
utilisés pour visualiser les fibres végétales et déterminer leur diamètre moyen.  
1.1.2. Observation au microscope électronique à balayage  
Le microscope électronique à balayage (MEB) utilisé est un appareil de type JEOL JSM-6380 
LV couplé à un spectromètre de dispersion d’énergie (EDS) RÖNTEC.  
De manière à limiter l’altération des composites étudiés, les observations et analyses ont été 
réalisées sans métallisation en vide partiel (60 Pa), mode électrons rétrodiffusés avec une 
tension d’accélération de 15kV.  
L’observation de la section transversale des fibres a été réalisée sur des fibres noyées dans un 
plot de résine de type Mécaprex MA2, poli une fois durci. L’observation de l’aspect extérieur 
des fibres a été directement réalisée sur des fibres alignées longitudinalement et fixées sur un 
film autocollant.  
1.1.3. Mesure du coefficient d’absorption d’eau des fibres végétales 
Le coefficient d’absorption d’eau des fibres végétales de lin, chanvre et yucca a été déterminé 
selon la méthode décrite par Juarez dans sa thèse sur le renforcement de matériaux 
cimentaires par des fibres d’agave [JUA02].  
Les mesures ont été réalisées sur des échantillons de fibres préalablement découpées en brins 
de 25 à 35 mm. Pour chaque type de fibres, 5 échantillons d’environ 1 g ont été testés. Les 
pesées ont été réalisées à l’aide d’une balance précise à 0.001g près. 
Les échantillons ont initialement été séchés à l’étuve à 105°C jusqu’à stabilisation de la 
masse. Ils ont ensuite été immergés dans de l’eau distillée pendant 5 minutes, 15 minutes, 30 
minutes et 24 heures. A l’issue de chacune de ces périodes d’immersion, les fibres ont été 
superficiellement séchées en utilisant du papier absorbant afin d’éliminer l’eau inter fibres 
ainsi que l’eau adsorbée à leur surface.  
Le coefficient d’absorption d’eau des fibres est alors déterminé par l’équation suivante : 
100% ⋅−=
S
SSSS
M
MM
Absorption  
Où :  
MS : masse sèche des fibres (g) 
MSSS : masse saturée superficiellement sèche des fibres après immersion (g) 
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Ces essais ont été réalisés au sein de l’Institut d’Ingénierie Civile de l’Universidad Autonoma 
de Nuevo Leon (UANL) à Monterrey au Mexique. 
1.1.4. Mesures de la conductivité thermique 
Les essais ont été réalisés avec un appareil λ-Meter EP 500 selon la méthode de la plaque 
chaude gardée. La mesure est réalisée à une température de 25°C, avec une différence de 
température de 10 K entre les plaques. Le régime permanent est considéré comme atteint 
lorsque la conductivité varie de moins de 1% pendant un intervalle de temps de 60 minutes.  
 
Pour les matériaux composites, des échantillons parallélépipédiques de base 15*15cm² et 
d’épaisseur variable ont été testés.  
 
Pour les échantillons de matériaux en vrac (chènevotte du chanvre et moelle de tournesol), les 
particules ont été mises en place dans une boite en PVC, de conductivité 0.11934 W/m.°C à 
25°C. La conductivité de l’arrangement de particules en vrac a alors été déterminée en faisant 
l’hypothèse d’un flux purement conductif. 
 
Des essais ont été réalisés sur des échantillons en équilibre hydrique à différentes humidités 
relatives. Afin de nous assurer qu’il n’y ait pas de transfert de vapeur d’eau entre les 
échantillons et l’ambiance extérieure pendant la mesure, l’échantillon a été pesé au début et à 
la fin de l’essai. Les variations relatives de masse mesurées ont toutes été inférieures à 0.2 %.  
1.1.5. Isothermes de sorption/désorption de vapeur 
1.1.5.1. Principe  
Les matériaux poreux, possédant une porosité dite ouverte, ont la propriété de fixer la vapeur 
d’eau contenue dans l’air ambiant.  
Lorsque l’humidité relative de l’air environnant augmente, la teneur en eau du solide 
augmente, c’est le phénomène d’adsorption. Au contraire, lorsque l’humidité relative 
environnante diminue, la teneur en eau de l’échantillon diminue, c’est le phénomène de 
désorption.  
La courbe d’équilibre représentant la variation de la teneur en eau du matériau en fonction de 
l’humidité relative ambiante pour une température donnée est appelée isotherme de 
sorption/désorption de vapeur d’eau.  
 
On distingue généralement trois zones dans les isothermes d’adsorption (Figure II - 1) qui se 
différencient par les mécanismes de fixation de l’eau dans les pores.  
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Figure II - 1. Représentation schématique des différentes parties d’un isotherme d’adsorption de vapeur 
et des mécanismes de fixation d’eau associés 
 
Les trois mécanismes de fixation de l’eau dans les pores, schématisés sur la Figure II - 1, sont 
les suivants :  
- Zone 1 : c’est le domaine de l’adsorption monomoléculaire, les molécules d’eau 
recouvrent la surface des pores en une seule couche. Elles sont liées au support par des 
forces d’attraction de type Van der Walls, 
- Zone 2 : c’est le domaine de l’adsorption polymoléculaire, les molécules d’eau 
s’adsorbent sur la monocouche initiale, 
- Zone 3 : c’est le domaine de la condensation capillaire, lorsque les couches 
polymoléculaires se rejoignent, un changement de phase se produit et l’eau se 
condense en formant des ponts liquides ou ménisques capillaires. Lorsque l’humidité 
relative augmente encore, les pores se remplissent des plus fins au plus gros.  
 
Entre l’isotherme d’adsorption et celui de désorption, il peut apparaitre un phénomène 
d’hystérésis, c'est-à-dire que la teneur en eau du matériau observée en désorption pour une 
humidité relative donnée est supérieure à celle observée en adsorption.  
Les mécanismes responsables de ce phénomène seront abordés dans la partie résultats. 
1.1.5.2. Dispositif expérimental  
Dans nos travaux, nous avons déterminé les isothermes de sorption et désorption de vapeur 
par une méthode dynamique. Le principe est de disposer l’échantillon dans un courant d’air à 
température et humidité relative constante jusqu’à stabilisation de la masse. Cette méthode 
permet de réduire considérablement le temps nécessaire pour atteindre l’équilibre.  
 
L’essai dynamique a été réalisé sur un appareil de type DVS Advantage 1 de la société SMS, 
sur deux échantillons de masse environ égale à 50 mg.  
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Le programme utilisé est le suivant :  
- séchage à 103°C jusqu’à stabilisation de la masse. 
- augmentation de l’humidité relative de 0 à 90% HR en 7 paliers. Le passage au palier 
suivant est effectué lorsque la variation en pourcentage de masse est inférieure à 5.10-4 
en une minute, ou, si ce critère n’est pas atteint, à l’issue de 10 heures.  
- diminution de l’humidité relative suivant le même principe. 
Les essais ont été réalisés à une température contrôlée de 25°C. 
 
Ces essais ont été réalisés au sein du Laboratoire de Chimie Agroindustrielle (LCA) de 
Toulouse. 
 
La détermination des isothermes est fortement dépendante de la méthode expérimentale 
utilisée et particulièrement de l’estimation de l’atteinte de l’équilibre thermodynamique pour 
chacun des points de l’isotherme. 
Dans notre cas, nous n’avons vraisemblablement pas atteint l’équilibre au sens des isothermes 
statiques déterminés conventionnellement en laboratoire (Figure II - 2). Ces isothermes, 
utilisés en particulier dans le domaine des matériaux cimentaires comme outil de 
caractérisation de la porosité des pâtes de ciment, nécessitent des temps de stabilisation 
atteignant plusieurs mois voire plus d’une année [BAR07].  
Cependant, dans le cadre de nos travaux, ces isothermes sont utilisés pour estimer 
qualitativement la capacité des matériaux étudiés (matrice liante et granulats végétaux) à fixer 
et restituer de la vapeur d’eau lors de variations d’humidité relative de l’air ambiant dans le 
bâtiment. Dans ce cas, en pratique, l’équilibre thermodynamique ne sera jamais atteint 
puisque la fréquence des variations d’humidité est bien trop élevée.  
Nous utiliserons donc cette méthode à titre comparatif.  
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Figure II - 2. Cinétique d’évolution de la masse (courbe pleine) en fonction des échelons d’humidité 
relative (courbe pointillée) lors d’un essai dynamique de détermination des isothermes de 
sorption/désorption de vapeur d’eau d’une pâte pouzzolanique liante avec adjuvants.  
 
Afin de déterminer la masse à l’équilibre, il serait possible d’appliquer la méthode présentée 
par Tada et al. [TAD05] qui a modélisé le phénomène de stabilisation de masse des 
échantillons. En calant les paramètres du modèle sur les mesures expérimentales faites sur la 
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période initiale de séchage, il détermine l’état final et la masse de stabilisation. Ses résultats 
sont relativement bien corrélés aux valeurs expérimentales obtenues selon des méthodes 
conventionnelles. Par manque de temps, nous n’avons pu mettre en œuvre cette méthode, ceci 
fera l’objet d’une étude à venir.  
1.2. Caractéristiques mécaniques 
1.2.1. Fabrication des éprouvettes 
Lors de la phase préliminaire, des éprouvettes de pâte de liant composé de 50% de chaux 
hydraulique naturelle (NHL5) et de 50% de métakaolin (MK) ont été réalisées.  
Six mélanges ont été étudiés, un mélange témoin sans adjuvant et 5 mélanges adjuvantés. Le 
dosage en adjuvant a été fixé à 1% en masse de liant.  
Le rapport E/L a été fixé à 0.45.  
 
La séquence de malaxage adoptée était la suivante :  
- malaxage à petite vitesse des constituants secs pendant 30 secondes, 
- ajout de l’eau, 
- malaxage à petite vitesse des constituants secs et de l’eau pendant 30 secondes, 
- ajout de l’adjuvant directement dans la pâte fraiche, 
- malaxage à petite vitesse pendant 30 secondes, 
- arrêt pendant 1 minute pour homogénéiser le mélange et éliminer les parties anhydres, 
- malaxage à grande vitesse de la pâte pendant 30 secondes. 
 
La pâte fraiche a été mise en place dans des moules de trois éprouvettes 4*4*16 cm3 à la table 
à chocs (10 coups).  
1.2.2. Conservation des éprouvettes 
Afin d’obtenir une résistance suffisante, les éprouvettes ont été démoulées 48 heures après le 
coulage, période durant laquelle toute évaporation d’eau a été évitée.  
Après démoulage, les éprouvettes ont été conservées à 20°C soit dans une salle à 50% HR soit 
dans des conditions endogènes (c’est à dire en atmosphère confinée dans des sacs plastiques 
hermétiques interdisant tout départ d’eau).  
1.2.3. Résistances en compression et en flexion de la pâte liante témoin et incorporant des 
adjuvants 
Les essais mécaniques ont été réalisés à 28 jours selon la norme NF-EN 196-1 à vitesse de 
chargement constante égale à 0.05 kN/s pour l’essai de flexion et 2.4 kN/s pour celui de 
compression. 
1.2.4. Allongement à la rupture des fibres végétales 
L’allongement à la rupture des fibres de lin et de chanvre a été déterminé par des essais de 
traction à vitesse de chargement constante de 4N/min suivant le protocole présenté dans la 
thèse de Juarez [JUA02].  
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En raison de la difficulté à isoler une fibre unitaire, les essais ont été réalisés sur des faisceaux 
de fibres. 10 échantillons de chaque type de fibres ont été testés. Afin d’éviter une localisation 
de l’effort au niveau de l’ancrage des fibres, un dispositif a été mis au point en utilisant des 
canettes de couture autour desquelles les fibres étaient plusieurs fois enroulées à chacune des 
extrémités de l’échantillon testé.  
 
La Figure II - 3 ci-après présente un exemple de résultats obtenus par l’essai de traction sur 
les fibres de lin. 
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Figure II - 3. Résultats des essais de traction réalisés sur des faisceaux de fibres de lin 
 
On peut noter que la dispersion entre les différents échantillons est assez large. Ceci 
s’explique du fait que notre manipulation ne permet pas de tester une fibre unitaire, ni même 
un seul faisceau de fibres. Les échantillons testés sont en réalité composés de plusieurs 
faisceaux de fibres.  
Or, les fibres étant des matériaux naturels, dont les caractéristiques sont variables, la rupture 
de chaque fibre n’intervient pas forcément pour le même allongement relatif. On remarque 
donc sur les courbes des « sauts » qui résultent de la rupture partielle des échantillons testés. 
L’allongement à la rupture déterminé correspond finalement à celui des fibres les plus 
ductiles.  
Les résultats de ces essais sont donc à interpréter avec prudence.  
 
Ces essais ont été réalisés au sein de l’Institut d’Ingénierie Civile de l’Universidad Autonoma 
de Nuevo Leon (UANL) à Monterrey au Mexique. 
1.3. Détermination des compositions chimiques 
1.3.1. Compositions chimiques des constituants minéraux 
Afin de déterminer les compositions chimiques de la chaux hydraulique naturelle et du 
métakaolin, nous avons procédé dans un premier temps à leur mise en solution. Elle est 
réalisée par fusion à 1100°C avec un mélange de métaborate et de tétraborate de lithium. La 
perle obtenue est solubilisée à l’acide nitrique et le volume est ajusté à 250 mL avec de l’eau 
ultra pure.  
La solution est ensuite dosée par spectroscopie d’absorption atomique à la flamme. Le dosage 
des éléments Ca, Al, Si, Fe, Mg, Na, K et S est réalisé sur un appareil Perkin-Elmer 2100. En 
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fonction de l’élément, le dosage est réalisé à l’air-acétylène ou au protoxyde d’azote, avec ou 
sans modifiant de matrice (lanthane ou oxine). La concentration est déterminée à partir d’une 
droite d’étalonnage externe ou par ajout dosé pour K et Na.  
1.3.2. Composition chimique des fibres végétales 
Les dosages de l’hémicellulose (Hc), de la lignine (L) et de la cellulose (C) des fibres 
végétales de lin et de chanvre ont été réalisés en utilisant la méthode de Van Soest et Wine, 
également appelée dosages ADF-NDF. Il s’agit d’une méthode gravimétrique qui permet de 
déterminer la quantité des trois composés pariétaux par des attaques successives qui dégradent 
sélectivement certains composants.  
Le principe de cette méthode est exposé sur la Figure II - 4.  
 
 
Figure II - 4. Méthode de dosage Van Soest et Wine 
 
Les échantillons de fibres sont préalablement réduits en particules de dimension inférieure à 1 
mm au moyen d’un broyeur à couteaux IKA afin de s’assurer de leur homogénéité. Les 
mesures sont réalisées sur deux échantillons d’1 gramme environ. 
Préalablement au dosage, on détermine le pourcentage de masse sèche par pesée des 
échantillons avant et après une nuit à l’étuve à 105°C, et le pourcentage de masse minérale 
par pesée des échantillons après 3 heures au four à 550°C. 
Ces essais ont été réalisés au sein du Laboratoire de Chimie Agro-industrielle (LCA) de 
Toulouse. 
1.4. Caractérisation microsctructurale 
1.4.1. Détermination de la structure minéralogique par diffraction de rayons X  
Les analyses par diffraction de rayons X (DRX) ont été effectuées sur un diffractomètre de 
type Siemens 5000 équipé d’un monochromateur arrière SOLLER et d’une anticathode au 
cobalt (CoKα). La tension était de 40kV et le courant de 30 mA. Toutes les analyses ont été 
réalisées de 4 à 70° (2°θ) sur des matériaux minéraux préalablement broyés au mortier d’agate 
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au passant à 80 µm ou sur des échantillons végétaux réduits en poudre à l’aide d’un broyeur à 
couteaux FRITSCH. 
1.4.2. Analyse thermogravimétrique  
L’analyse thermogravimétrique (ATG) a été réalisée à l’aide d’un équipement composé d’un 
four (SETERAM G70 system) couplé à un système d’acquisition (HP 34970A associé au 
logiciel HP Bench-Link Data-Logger Application).  
Le principe consiste à mesurer la perte de masse d’un échantillon représentatif de 200 mg 
environ, placé dans un creuset cylindrique, lors de la montée en température jusqu’à 900°C 
avec une rampe de 10°C/min.  
Préalablement à l’essai, les échantillons minéraux ont été broyés au mortier d’agate au passant 
à 80 µm, les échantillons végétaux ont été réduit en poudre à l’aide d’un broyeur à couteaux 
FRITSCH. 
Les résultats sont ensuite dérivés grâce au logiciel PeakFit v4.11 pour obtenir la courbe 
différentielle de l’analyse thermogravimétrique (DTG), afin d’identifier la nature des hydrates 
décomposés.  
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2. Matériaux 
2.1. La chaux hydraulique naturelle 
2.1.1. Généralités 
La chaux est obtenue par calcination et décarbonatation d’une roche calcaire (Equation 1).  
23 COCaOCaCO +→                                               Équation 1 
Selon la nature du calcaire utilisé la cuisson permet la fabrication de plusieurs types de 
chaux :  
- la chaux aérienne, provenant d’un calcaire pur ;  
- la chaux magnésienne, provenant d’un mélange de calcaire et de carbonates de 
magnésium ; 
- la chaux hydraulique, provenant d’un calcaire argileux. 
 
La chaux peut se présenter sous différentes formes, il peut s’agir de chaux vive ou de chaux 
éteinte. La chaux vive correspond au matériau après calcination, il contient du CaO. La chaux 
éteinte est obtenue par réaction de la chaux vive avec l’eau et contient donc du Ca(OH)2 
(Equation 2). En fonction de la quantité d’eau, la chaux éteinte sera sous forme de poudre, de 
lait de chaux ou de pâte de chaux.  
( )22 OHCaOHCaO →+                                           Équation 2 
 
Nous traiterons dans les parties suivantes plus particulièrement de la chaux hydraulique 
puisqu’il s’agit de celle utilisée dans cette étude. Outre le Ca(OH)2, la chaux hydraulique 
renferme également des composés anhydres de type C2S et parfois du C3S, C3A et C4AF. 
2.1.2. Norme NF EN 459-1 
La norme NF EN 459-1 d’octobre 2002 s’applique aux chaux de construction utilisées comme 
liants, pour préparer des mortiers pour maçonneries, enduits intérieurs et extérieurs, ainsi que 
pour fabriquer d’autres produits de construction.  
La chaux utilisée dans notre étude est une chaux hydraulique naturelle, désignée NHL pour 
Natural Hydraulic Lime. 
Les chaux hydrauliques sont désignées en fonction de leur résistance à la compression, la 
chaux que nous avons utilisée est une NHL 5, ce qui signifie que la résistance mécanique 
normalisée mesurée sur mortier suivant la norme EN 196-1 présente une résistance à la 
compression supérieure ou égale à 5 MPa à 28 jours. Les désignations normalisées sont 
présentées dans le Tableau II - 1 ci-après.  
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Tableau II - 1. Exigences sur la résistance mécanique normalisée de la chaux [EN 459-1] 
 
Le temps de prise d’une NHL 5, mesuré en suivant la norme EN 196-3 (la même que pour les 
pâtes de ciment), doit être compris entre 1 et 15 h. 
La norme impose également des teneurs limites en certains composés chimiques. La chaux 
NHL5 doit avoir une teneur en Ca(OH)2 supérieure à 15% et une teneur en sulfate inférieure à 
3%.  
2.1.3. La chaux hydraulique naturelle NHL5 de Saint Astier 
2.1.3.1. Procédé de fabrication  
Les chaux Saint Astier sont produites par calcination et extinction d’un calcaire crayeux 
siliceux, elles sont sans aucun ajout conformément à la norme EN 459.  
La roche calcaire du bassin de Saint Astier provient de dépôts de crustacés infiltrés par de la 
silice mais pas par des argiles.  
La composition du gisement, d’après les données de l’usine Saint Astier, est visible dans le 
Tableau II - 5.  
 
Analyse chimique % 
Perte au feu 40 
CaO 44 
SiO2 13 
MgO 0.6 
Al2O3 1.1 
Fe2O3 0.32 
SO3 0 
Na2O 0.04 
K2O 0.1 
Autres 0.84 
Tableau II - 2. Composition chimique du gisement de Saint Astier dont est issue la NHL5 [STAST] 
 
L’absence d’infiltration d’argile dans le gisement et par conséquence les très faibles teneurs 
en Al2O3, sulfates et alcalins entraîne la formation d’une chaux dont l’hydraulicité provient 
presque exclusivement de la combinaison entre l’oxyde de calcium et la silice réactive.  
 
La composition minéralogique du cru est présentée dans le Tableau II - 3. 
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Composition minéralogique (%) 
H2O (teneur en eau) 8  
CaCO3 75  
SiO2 (soluble) 11 Réactive 
SiO2 (insoluble) 2 Inerte 
MgCO3 1  
Autres 3  
Tableau II - 3. Composition minéralogique du gisement de Saint Astier dont est issue la NHL5 [STAST] 
 
La silice soluble disponible pour se combiner avec le CaO issu de la calcination du CaCO3 
conditionne l’hydraulicité du produit fini.  
 
Les étapes de formation de la chaux hydraulique naturelle sont la calcination, l’extinction et 
éventuellement le broyage. La méthode et la température de cuisson de la roche calcaire sont 
les facteurs qui vont influencer la quantité de silice qui se combinera lors du processus avec 
de l’oxyde de calcium (CaO) pour former des silicates de calcium (C2S ou C3S), responsables 
de l’hydraulicité du matériau. La cuisson a lieu dans un four vertical à une température 
maximale de 1000°C (pour mémoire la production du ciment Portland nécessite de monter à 
1450°C), le combustible utilisé est du charbon anthracite utilisé en raison de sa pureté (entre 
92 et 95% de carbone).  
L’étape suivante est l’extinction, procédé contrôlé très précisément qui permet d’obtenir un 
produit fini quasiment sans chaux vive (teneur en CaO < 1%).  
2.1.3.2. Caractéristiques chimiques et minéralogiques  
La composition chimique de la chaux NHL5 donnée par le fabricant figure dans le Tableau II 
- 4. Afin de vérifier ces données, un dosage chimique à été réalisé par absorption atomique. 
Les résultats sont confrontés dans le Tableau II - 4 ci après.  
 
Elément Données Saint Astier 
(%) 
Dosage LMDC 
(%) 
SiO2 15  18.49  
Al2O3 1.92  1.89  
CaO 59  57.03  
MgO 1.01  1.07  
Fe2O3 0.57  0.56  
Na2O 0.07  0.07  
K2O 0.21  0.31  
SO3 0.41  0.37  
Perte au feu 16  17.25  
Total 94.2  97  
Tableau II - 4. Composition chimique de la NHL5 de Saint Astier. Données moyennes Saint Astier 
[STAST] et mesures LMDC 
 
La composition déterminée par dosage au LMDC (échantillon d’étude) est relativement 
proche de celle fournie par Saint Astier (valeurs moyennes). Les différences les plus 
marquées correspondent aux teneurs des composants majoritaires à savoir la silice et la chaux 
vive.  
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Le Tableau II - 5 rapporte les données fabricant concernant la composition minéralogique de 
la NHL5 Saint Astier. 
 
Composant Données St Astier (%) 
Insolubles 5.6  
Ca(OH)2 22  
CaCO3 23  
C2S 43  
C3A 0.7  
C2AS 1.3  
C4AF 0.7  
CaSO4 0.7  
Tableau II - 5. Composition minéralogique de la NHL5 de Saint Astier [STAST] 
 
Les composants principaux sont donc, d’après le fournisseur, la calcite (23%), l’hydroxyde de 
calcium (22%) et le C2S (43%), ces deux derniers composants étant les acteurs principaux des 
deux mécanismes de prise de la chaux hydraulique. 
 
On peut aussi noter que, d’après les données de Saint Astier, la partie hydraulique de la chaux 
est uniquement due à la présence de C2S, le C3S étant absent. 
 
Afin de confirmer ces analyses, nous avons réalisé l’analyse de la NHL5 par diffraction de 
rayons X. Le diffractogramme est présenté sur la Figure II - 5.  
 
4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46 48 50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 70
Qz : quartz
Ca : calcite
CH : Ca(OH)2
C2S : silicate dicalcique
C3S : silicate tricalcique
Tr : tridymite SiO2
Ca
Ca
Ca
 Qz
Ca
Ca
Ca
Ca
CH
CH
Po
CH
CH Ca
Qz + Tr
Tr
C3S
C3S
CH + C2S 
C2S
C2S
C2S
C2S C2S
C2S
C2S
C2S
2θCoKα
 
Figure II - 5. Diffractogramme de rayons X de la chaux hydraulique naturelle NHL 5 de Saint Astier 
 
L’analyse menée au LMDC confirme la présence d’hydroxyde de calcium, de calcite et de 
C2S dans la chaux hydraulique. Les autres composants mineurs annoncés par Saint Astier 
(C3A, C2AS, C4AF et CaSO4) ne sont pas visibles, ce qui s’explique par leur très faible 
proportion (≤ 1.3 %). En revanche, l’analyse par DRX montre la présence de C3S, 
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probablement formé du fait d’une surchauffe locale lors de la calcination. Les pics de quartz 
et de tridymite, deux formes de silice non solubles, sont également visibles.  
2.1.4. Les mécanismes de prise de la chaux hydraulique 
La prise de la chaux hydraulique se fait en deux temps :  
- tout d’abord, une prise rapide, hydraulique, qui résulte de l’hydratation du C2S (ainsi 
que du C4AF, du C2AS et du C3A). Ce mécanisme induit la formation de portlandite 
et de silicates de calcium hydratés ;  
- dans un deuxième temps, un durcissement plus lent (un an environ) qui résulte de la 
prise de la chaux aérienne. Il s’agit en fait de la carbonatation de cette dernière au 
contact du CO2 atmosphérique.  
 
Les réactions régissant ces deux prises sont rappelées sur la Figure II - 6. 
 
Figure II - 6. Mécanismes d’hydratation de la chaux hydraulique [CER05] 
 
Comme nous le préciserons par la suite, pour le liant utilisé pour nos travaux, la composante 
aérienne de la prise est considérée comme marginale puisque la réaction pouzzolanique avec 
le métakaolin induit la consommation de la totalité de l’hydroxyde de calcium dès 28 jours. 
2.1.5. Impacts environnementaux liés à la production de la chaux hydraulique naturelle 
La production de chaux hydraulique naturelle induit, tout comme celle du ciment, une 
émission de CO2 importante liée d’une part à la consommation de combustibles fossiles pour 
la calcination du cru et d’autre part à la décarbonatation des matières premières.  
Néanmoins, ces émissions sont réduites par rapport à celles du ciment, puisque la température 
de calcination est plus faible (1000°C environ contre 1450°C pour le ciment) et la chaux 
hydraulique naturelle NHL5 de Saint Astier contient une part non négligeable de constituants 
carbonés (23% de CaCO3). 
Les données Saint Astier [ST AST] concernant l’émission de CO2 lors de la production de 
NHL5 font état de 275 kg CO2/t liés à la combustion du charbon et de 360 kg CO2/t liés à la 
décarbonatation des matières premières. Ce qui conduit à un total de 635 kg CO2/t NHL5 et 
une consommation de combustible de 75 kg de charbon par tonne de NHL5.  
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2.2. Le métakaolin 
2.2.1. Généralités  
Le métakaolin est un matériau issu de la cuisson entre 650 et 800°C de kaolin broyé. L’argile, 
de structure cristalline, subit lors de la cuisson une déshydroxylation, c’est-à-dire 
l’évaporation de l’eau interfeuillet, qui conduit à la formation de la structure désordonnée du 
métakaolin. Cette réaction s’effectue selon la réaction ci-dessous. 
 
Al2O3, 2SiO2, 2H2O  →  Al2O3, 2SiO2 + 2H2O 
                                                AS2, 2H      →     AS2    +     2H         (notation cimentière) 
 
Le métakaolin est composé principalement d’alumine (Al2O3) et de silice (SiO2) amorphes 
avec un rapport massique moyen SiO2/Al2O3=1.2. Cependant, le métakaolin peut présenter 
des impuretés, principalement du quartz. 
Le métakaolin possède un caractère pouzzolanique, c’est-à-dire qu’il va réagir avec 
l’hydroxyde de calcium pour former des silicates de calcium hydratés et des silico-aluminates 
de calcium hydratés. 
2.2.2. Le métakaolin Argicem  
2.2.2.1. Calcination et production d’Argicem  
Le métakaolin utilisé lors de cette étude est le produit « Argicem » commercialisé par la 
société Argeco, située à Fumel dans le Lot et Garonne. L’usine, en service depuis 2006, 
possède une capacité de production de 10 tonnes/heure. 
 
Le type de calcination et la méthode de production de ce métakaolin présentent différentes 
originalités par rapport aux métakaolins conventionnels :  
- la méthode de calcination utilisée traditionnellement est une méthode de calcination 
lente dite « à lit fixe » qui se doit d’utiliser un matériau « noble » (teneur en kaolinite 
supérieur à 75%). Pour obtenir une déshydroxylation complète de la kaolinite, cette 
méthode nécessite une cuisson du cru entre 600 et 800°C pendant une période 
suffisamment longue, de l’ordre de 5 heures environ. Suite à cette calcination, un 
broyage doit être effectué ; 
- au contraire, le métakaolin Argicem est produit par une méthode dite de « calcination 
flash ». Ce procédé consiste en une calcination très rapide des particules injectées dans 
un flux de gaz. La durée d’exposition est de quelques dixièmes de secondes. Dans ce 
procédé, le broyage se fait avant la calcination, au niveau du cru, ce qui demande 
beaucoup moins d’énergie. De plus, cette technique permet la calcination d’un produit 
moins « noble ». A Fumel, le cru est en fait un sous-produit de la fabrication ancienne 
de réfractaires. 
 
Les propriétés des métakaolins flash peuvent différer de ceux produits par des méthodes de 
calcination lente du fait d’un mécanisme de déshydroxylation différent.  
En effet, lors de la calcination flash, l’élévation de température très rapide génère la formation 
de vapeur d’eau dans les particules. Cette vapeur n’a pas le temps d’être évacuée par diffusion 
à travers les parois des particules ce qui entraine l’éclatement de la structure chimique et la 
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libération des molécules d’eau sous pression (effet « pop corn »). Les particules sont alors 
rapidement refroidies et conservent donc leur aspect bulleux [BICH05]. 
2.2.2.2. Propriétés physiques 
D’après sa fiche technique, le métakaolin Argicem présente une masse volumique en vrac de 
700 ± 100 kg/m3, et une masse volumique réelle de 2600 ± 100 kg/m3. Sa granulométrie fine 
est caractérisée par un passant à 0.063 mm supérieur à 70% et un D50 de 19 µm. Cette finesse 
plus grande que celle du ciment lui confère un effet densificateur qui permet d’améliorer la 
compacité des bétons auxquels il est incorporé.  
Sa surface spécifique très élevée (supérieure à 12.5 m2/g) joue un rôle important sur la 
réactivité du métakaolin avec le ciment. L’indice d’activité d’Argicem, mesuré avec un taux 
de substitution de 15% d’un ciment CEM I 52.5 N est voisin de 1.0 à 28 jours.  
Du fait de sa production par calcination flash, le métakaolin Argicem présente des grains de 
morphologie plutôt arrondie ce qui améliore les propriétés d’écoulement à l’état frais par 
rapport à des métakaolins issus d’une calcination en lit fixe ou four rotatif, pour lesquels le 
broyage post calcination conduit à la formation de grains plats ou anguleux qui perturbent 
l’écoulement [CAS07].  
2.2.2.3. Caractéristiques chimiques et minéralogiques 
L’analyse chimique du métakaolin a été réalisée par spectroscopie d’absorption atomique 
(voir Tableau II - 6 ci-après).  
 
Elément Teneur(%) 
SiO2 67.10 
Al2O3 26.80 
CaO 1.12 
MgO 0.11 
Fe2O3 2.56 
Na2O 0.01 
K2O 0.12 
TiO2 1.30 
SO3 <LD 
Perte au feu 0.84 
Total 99.12 
Tableau II - 6. Composition chimique du métakaolin Argicem de Argeco 
 
La composition chimique du métakaolin met en évidence une teneur très élevée en silice. Le 
rapport massique SiO2/Al2O3 est égal à 2.5 ce qui est bien supérieur à celui du métakaolin pur 
de formule structurale AS2 (rapport massique SiO2/Al2O3=1.2). L’Argicem est donc un 
métakaolin impur et contient une importante quantité de quartz. 
 
Ceci est confirmé par l’analyse minéralogique du métakaolin réalisée par diffraction de 
rayons X dont le résultat est visible sur la Figure II - 7.  
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Figure II - 7. Diffractogramme de rayons X du métakolin Argicem de chez Argeco 
 
Sur le diffractogramme, on distingue aisément le halo centré sur 2θ =27°, caractéristique du 
métakaolin amorphe [CAS07].  
Cependant, l’analyse DRX met également en évidence la présence d’impuretés de différentes 
natures. Les pics du quartz sous forme α sont nettement visibles, ce qui confirme l’hypothèse 
selon laquelle le métakaolin Argicem contient une quantité importante de quartz. Des traces 
d’anatase, un oxyde de titane, sont également visibles ainsi que de la calcite, mais celle ci 
provient probablement d’une contamination lors de la préparation de l’échantillon.  
Enfin, on note la présence de mullite, de formule A3S2, qui provient du réarrangement 
structural du métakaolin dû à une surchauffe lors de la calcination. Sa présence n’est pas 
souhaitable du fait de sa non réactivité avec l’hydroxyde de calcium.  
En faisant l’hypothèse que l’alumine présente dans Argicem provient exclusivement du 
métakaolin et que l’intégralité de la silice présente en excès par rapport au métakaolin 
provient du quartz on peut calculer un taux de pureté du métakaolin autour de 58%, ce qui est 
relativement faible par rapport à la moyenne des métakaolins (compris entre 75 et 95%).  
2.2.3. La réaction pouzzolanique du métakaolin  
Le métakaolin possède une forte activité pouzzolanique, c’est-à-dire qu’il réagit avec 
l’hydroxyde de calcium (CH) présent initialement dans la chaux hydraulique ou issu de 
l’hydratation des silicates de calcium.  
Cette réaction pouzzolanique a lieu en solution par des mécanismes de 
dissolution/précipitation entre l’hydroxyde de calcium et la silice et l’alumine provenant du 
métakaolin. L’équation bilan de cette réaction est présentée ci-dessous.  
AS2 + 5CH + 5H  →  C5AS2H10 
 
C5AS2H10 représente une composition moyenne des produits de cette réaction qui sont des 
silicates de calcium hydratés (C-S-H) et des silico-aluminates de calcium hydratés, en 
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majorité de la géhlénite hydratée (C2ASH8) et du C4AH13 ainsi qu’éventuellement de 
l’hydrogrenat (C3ASH6). De plus, en présence de carbonate dans le mélange, la littérature fait 
état de formation de carboaluminates [FRI01] et d’hydroxycarboaluminates [FRI03].  
 
La réactivité du métakaolin est cependant influencée par de nombreux facteurs, notamment 
ses propriétés intrinsèques (composition chimique, minéralogie, taille et morphologie des 
grains etc.) résultant de la nature du kaolin et des procédés utilisés lors de sa fabrication 
[CAS07]. Mais elle dépend également du mélange réalisé (substitution d’une partie du ciment 
ou mélange avec de la chaux, nature de ce ciment etc.) et des conditions de cure qui peuvent 
influencer les cinétiques de formation et la nature des phases hydratées. Les paramètres 
prépondérants semblent être le ratio AS2/CH et la température [SAB01].  
2.2.4. Propriétés des bétons incluant du métakaolin 
Les études réalisées sur l’effet du métakaolin sont basées sur une substitution partielle du 
ciment par du métakaolin dans les bétons ou mortiers. Les propriétés sont donc déterminées 
comparativement au témoin contenant 100% de ciment. Dans notre étude, nous ne nous 
trouverons pas dans ce cas de figure, puisque nous proposons un liant alternatif original 
composé de chaux hydraulique naturelle et de métakaolin.  
 
Nous présentons néanmoins brièvement les améliorations obtenues par substitution d’une 
partie du ciment par du métakaolin, afin d’identifier qualitativement les caractéristiques 
influencées par la présence de métakaolin.  
 
A l’état frais, l’introduction de métakaolin, du fait de sa forte demande en eau liée à sa grande 
surface spécifique, a tendance à diminuer la maniabilité du mélange. Cependant, l’adaptation 
du rapport E/L ou l’emploi de superplastifiant permettent de s’affranchir de cette difficulté.  
 
A l’état durci, l’incorporation de métakaolin à un béton entraine une amélioration des 
résistances en compression en particulier au jeune âge. D’après Khatib et al., [KHA05] ce 
phénomène est lié :  
- à l’effet densificateur du métakaolin qui permet d’augmenter la compacité du 
mélange,  
- à l’accélération des mécanismes d’hydratation du ciment par le phénomène de 
nucléation hétérogène, 
- à la réaction pouzzolanique qui diminue la teneur en portlandite et conduit à la 
formation de C-S-H supplémentaires, générateurs de résistance.  
 
Les variations dimensionnelles semblent également être limitées en présence de métakaolin. 
Brooks et al. [BRO01] note la diminution du retrait total et en particulier du retrait de 
dessication en présence de métakaolin, tandis que Gleyze et al. [GLE07] mettent en évidence 
une diminution du retrait endogène à court et long termes par incorporation de métakaolin. Ce 
dernier résultat semble toutefois être dépendant de la teneur et de la nature du métakaolin 
ainsi que  du ciment utilisé.  
 
Mais l’amélioration majeure obtenue par substitution d’une partie du ciment par du 
métakaolin concerne la durabilité du matériau. En effet, le métakaolin provoque la réduction 
de la taille des pores de la pâte et la formation d’hydrates plus denses et plus stables de type 
C-A-S-H [KHA96] ce qui va limiter fortement la pénétration des agents agressifs. Les bétons, 
dont une partie du ciment est remplacée par du métakaolin, présentent donc une meilleur 
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résistance aux sulfates [KHA98], aux chlorures, dont la fixation est également limitée 
[COL97], aux cycles gel-dégel [SAB01] et à l’alcali-réaction [RAM00].  
2.2.5. Caractéristiques environnementales du métakaolin 
Le métakaolin présente des avantages du point de vue environnemental. En effet, 
contrairement à la production de ciment ou de chaux qui génère, par décarbonatation du cru, 
l’émission d’une importante quantité de CO2, le mécanisme chimique de conversion du kaolin 
en métakaolin engendre uniquement l’émission de vapeur d’eau.  
Le CO2 émis provient donc exclusivement de la combustion du gaz nécessaire à la calcination 
flash, la société Argeco faisant état de l’émission de 103 kg/tonne de métakaolin produit 
[ARG].  
De plus, du point de vue de la consommation de matières premières, le métakaolin est 
également avantageux car d’après ce même rapport, l’argile utilisée pour produire le 
métakaolin présente un indice d’épuisement des ressources beaucoup plus faible que celui du 
calcaire utilisé pour la production de ciment (norme NF P 01-010). Enfin, la consommation 
énergétique liée à la calcination du métakaolin reste bien inférieure à celle nécessaire à la 
calcination à 1450°C de la production de ciment portland [ARG].  
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2.3. Les adjuvants organiques 
2.3.1. Etude préliminaire 
Des études précédentes ([COR05], [NGU06]) ont mis en évidence les potentialités 
d’adjuvants organiques « verts » comme adjuvants pour matériaux cimentaires.  
Dans le cadre de notre démarche visant à limiter l’impact environnemental des matériaux de 
construction, nous avons donc réalisé une étude prospective préliminaire afin d’identifier des 
molécules issues du végétal dont les propriétés, notamment tensioactives, permettraient 
d’améliorer les caractéristiques de la matrice pouzzolanique proposée, en termes de résistance 
à court terme, de variations dimensionnelles et éventuellement de maniabilité.  
Cinq adjuvants liquides, co-produits de la filière agro industrielle ont été sélectionnés et 
fournis par le Laboratoire de Chimie Agroindustrielle de Toulouse (LCA). Ils ont été choisis 
en fonction de critères précédemment définis : disponibilité de la matière première végétale, 
procédés de transformation propres, propriétés tensioactives et absence d’écotoxicité. 
Les composés testés permettaient également de couvrir une large gamme de HLB, balance 
hydrophile/lipophile, indice qui caractérise l’hydrophilicité d’un agent de surface.  
Le Tableau II - 7 ci-dessous présente ces 5 adjuvants ainsi que leurs principales 
caractéristiques. 
 
Adjuvant Référence 
commerciale 
Matière première 
renouvelable 
Densité 
(kg/m3) 
Viscosité 
40°C 
(mm²/s) 
HLB 
Carbonate de 
glycérol (CG) - Glycérol 1390 24.7 - 
Glycérol 
monococoate 
acétylé (GM) 
Radiamuls 2134 Huile de coprah 
et glycérol 944 17 3.8 
Monolaurate de 
Sorbitan éthoxylé 
(SME) 
Radiasurf 7137, 
Tween20, 
Polysorbate20 
Sucre et huile de 
palme 1053 160 16.5 
Diricinoléate de 
PEG (DPEG) Radiasurf 7445 Huile de ricin 966 123 11.4 
Polyglycérol 
polyricinoléate 
(PP) 
Radiamuls 
Poly2253 
Glycérol et huile 
de ricin 950 1643 4 
Tableau II - 7. Caractéristiques principales des cinq adjuvants retenus pour notre étude 
[MAT01],[OLEON],[INTER] 
 
Lors de cette phase exploratoire, la composition du liant utilisé a été fixée arbitrairement à 
50% de NHL5 et 50% de MK. Cette formulation pourra être optimisée par la suite suivant 
différents critères en fonction de l’application et des objectifs visés (critères mécaniques, 
environnementaux ou encore économiques).  
Le dosage en adjuvant a été fixé à 1% en masse de liant. Le rapport E/L a, dans un premier 
temps, été ajusté lors du malaxage pour obtenir visuellement un mélange de maniabilité 
comparable : un prémélange était réalisé avec un E/L=0.4, l’adjuvant étant mélangé à l’eau de 
gâchage, puis de l’eau était rajoutée au mélange jusqu’à obtention d’une pâte onctueuse sans 
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ségrégation. Ainsi, il était possible de mettre en évidence un éventuel effet réducteur d’eau 
des adjuvants. Les résultats de cette première étape sont visibles dans le Tableau II - 8.  
 
Adjuvant E/L Aspect de la pâte fraîche Temps d’écoulement 
au maniabilimètre (s) 
Témoin 0.45  16 
Carbonate de glycérol 
(CG) 0.45 
Pâte visqueuse, collante. 
Raidissement rapide de la pâte 
après arrêt du malaxage 
131 
Glycérol monococoate 
acétylé (GM) 0.435 
Diminution de la quantité d’eau 
nécessaire. Aspect mousseux, pâte 
non collante. Adjuvant soluble 
dans l’eau, moussant. 
31 
Monolaurate de 
Sorbitan éthoxylé 
(SME) 
0.438 
Diminution de la quantité d’eau 
nécessaire. Aspect mousseux, pâte 
non collante.  
27 
Diricinoléate de PEG 
(DPEG) 0.465 
Moins collant qu’avec CG et 
aspect légèrement mousseux. 64 
Polyglycérol 
polyricinoléate (PP) 0.47 
Adjuvant non soluble, ne se 
disperse pas lors du malaxage, 
colle aux parois du récipient => 
inutilisable 
- 
Tableau II - 8. Récapitulatif des propriétés à l’état frais des pâtes témoin et contenant les différents 
adjuvants 
 
Les résultats des propriétés à l’état frais ont permis d’écarter immédiatement le PP en raison 
de son caractère collant et insoluble qui ne lui permettait pas de se disperser dans la pâte.  
 
Dans un deuxième temps, afin de déterminer les performances mécaniques de chaque 
mélange en s’affranchissant de la variation du rapport E/L, nous avons réalisé une nouvelle 
série d’éprouvettes à E/L constant égal à 0.45. Pour cette série, la dispersion des adjuvants 
dans l’eau de gâchage ayant posé problème dans la première étape, nous avons décidé 
d’incorporer l’adjuvant directement dans la pâte fraîche.  
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Figure II - 8. Résistances en compression et en flexion à 28 jours des échantillons témoins et contenant les 
différents adjuvants conservés à l’air ou en condition endogène 
 
Le CG présente un net effet accélérateur de durcissement qui se traduit notamment par une 
augmentation importante du temps d’écoulement au maniabilimètre (Tableau II - 8).  
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De plus, comme on peut le voir sur la Figure II - 8, l’incorporation de 1% de CG à la pâte 
permet d’améliorer les résistances en compression et en flexion par rapport à la pâte témoin et 
ce quelque soit le mode de conservation (pour les résistances en compression : + 12% à l’air 
et +72% en conditions endogènes).  
Enfin, l’observation visuelle des éprouvettes durcies conservées à 50%HR permet de mettre 
en évidence l’absence de microfissuration de surface contrairement aux éprouvettes témoins. 
Ce résultat pourrait provenir d’une réduction du retrait de dessiccation du fait de 
l’incorporation de l’adjuvant.  
 
L’incorporation des adjuvants GM et SME se traduit par des propriétés similaires, la pâte à 
l’état frais présente un aspect mousseux. Ces adjuvants présentent un effet entraineur d’air 
important qui induit la formation d’un réseau de bulles d’air dans la pâte à l’état frais qui 
subsiste dans le matériau durci. Ces adjuvants semblent également présenter un léger effet 
réducteur d’eau puisque, pour atteindre visuellement une maniabilité semblable dans le bol de 
malaxage, la quantité d’eau à ajouter est légèrement plus faible que pour le témoin. 
Cependant, le temps d’écoulement au maniabilimètre étant légèrement supérieur à celui de la 
pâte témoin, on ne peut pas réellement conclure à un effet plastifiant.  
Du point de vue de la résistance en compression, les pâtes contenant 1% de GM et 1% de 
SME présentent des performances en général plus faibles que celles du témoin, en particulier 
pour la conservation en condition endogène. Les résultats des résistances en flexion sont trop 
dispersés pour pouvoir conclure.  
 
Enfin, le DPEG ne présente pas d’effet particulier à l’état frais et induit une diminution de la 
résistance en compression en condition endogène.  
 
A l’issue de cette phase exploratoire, nous avons donc retenu deux adjuvants pour leurs 
propriétés à l’état frais et à l’état durci :  
- le SME, pour son effet entraineur d’air induisant la formation d’un réseau de bulles 
d’air dans la pâte fraîche qui perdure à l’état durci. Cet aspect est intéressant, d’une 
part, car il permettrait d’obtenir un matériau de masse volumique plus faible et, d’autre 
part, car il pourrait améliorer la résistance thermique du matériau durci (le SME a été 
préféré au GM en raison de l’intensité de l’effet moussant légèrement plus marquée) ; 
- le CG, pour son effet accélérateur de durcissement qui pourrait être valorisable dans 
une application en préfabrication à démoulage immédiat. De plus, son incorporation 
induit l’amélioration des propriétés mécaniques de la pâte à 28 jours.  
2.3.2. Le Monolaurate de Sorbitan Ethoxylé (SME) 
Le sorbitan est un dérivé du sorbitol, sucre disponible à l’état naturel ou synthétisé à partir du 
glucose. Après estérification et réaction avec des molécules d’oxyde d’éthylène, on obtient un 
monoester de polyéthoxy-sorbitan. Dans notre cas, il s’agit du monolaurate de sorbitan 
éthoxylé comportant 20 motifs d’oxyde d’éthylène (Figure II - 9).  
Le Monolaurate de Sorbitan Ethoxylé (SME) utilisé lors de cette étude est un produit 
commercial fourni par la société Oléon (référence commerciale : Radiasurf 7137 Sorbitan EO 
20 Monolaurate).  
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Figure II - 9. Molécule de Monolaurate de Sorbitan Ethoxylé (SME) 
 
Le SME est un composé liquide, huileux, de couleur jaunâtre. Il est facilement synthétisé à 
partir d’un sucre et d’une huile végétale. Il est utilisé comme émulsifiant hydrophile ou 
comme agent stabilisant d’une émulsion dans les industries pharmaceutiques, cosmétiques, 
textiles et dans le domaine des lubrifiants. Il s’agit d’un agent de surface non ionique, non 
toxique et biocompatible. 
2.3.3. Le Carbonate de Glycérol (CG) 
Le carbonate de glycérol présente des propriétés variées qui font l’objet de nombreux brevets 
définissant son utilisation en tant qu’intermédiaire de synthèse pour la préparation de 
polyesters, polycarbonates ou polyuréthanes, et en tant que principe actif pour différentes 
applications dans des formulations phytosanitaires, détergentes, cosmétiques ou de 
revêtements. 
 
Dans une étude précédente le CG a été testé par Nguyen [NGU06] comme adjuvant réducteur 
de retrait pour ciment. Cependant, les premiers résultats montrèrent que le CG contribuait à 
un raidissement très rapide du mortier, raison pour laquelle l’adjuvant fut finalement écarté 
par Nguyen.  
Dans notre projet, au contraire, cette caractéristique nous a amené à choisir le CG, l’objectif 
étant d’améliorer les performances mécaniques du liant au jeune âge et d’obtenir un mélange 
à démoulage rapide, voire immédiat.  
Le CG utilisé, dont la molécule est représentée sur la Figure II - 10 a été synthétisé par le 
Laboratoire de Chimie Agroindustrielle de Toulouse (LCA). Il s’agit d’un CG pur à 99% 
fabriqué à partir du glycérol dont la molécule est visible sur la Figure II - 11. Il existe 
également des références commerciales de ce produit, mais de degré de pureté moins élevé. 
 
 
 
Figure II - 10. Molécule de carbonate de glycérol Figure II - 11. Molécule de glycérol 
 
Le glycérol est un co-produit de la fabrication à l’échelle industrielle du biodiesel [KOS06], 
par trans-estérification des triglycérides. L’hydrolyse et la saponification des huiles végétales 
produisent également du glycérol. Une partie du glycérol est utilisée directement dans les 
produits de beauté, les dentifrices ou bien dans les domaines pharmaceutique et alimentaire.  
Cependant, aujourd’hui, les quantités de glycérol produites à l'échelle industrielle sont en 
excès par rapport aux débouchés actuels [INRAa]. La multivalorisation du glycérol est donc 
nécessaire pour assurer l’équilibre économique de l’industrie des biocarburants, dont la 
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production est en pleine expansion. En 2010, la production mondiale de glycérol pourrait 
atteindre 2.2 millions de tonnes [MIL06].  
L’utilisation de CG dans les matériaux de construction pourrait contribuer à cette 
diversification grâce à ses multiples propriétés qui peuvent concerner différentes applications 
du type solvant, agent de décoffrage, tensioactifs etc.  
 
De plus, le CG peut être synthétisé à partir du glycérol par un procédé vert ([YOO03], 
[BAN07]). Il répond au référentiel ECOCERT® et peut donc être utilisé comme ingrédient 
dans la formulation de bioproduits. Ce référentiel prend en compte l’origine naturelle des 
molécules mais également le procédé chimique requis pour la transformation des molécules 
naturelles. Ainsi, le CG peut par exemple être utilisé comme plastifiant pour vernis à ongles 
pour répondre à la charte française COSMEBIO [BAN07]. 
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2.4. Les fibres végétales 
Dans cette étude, nous nous sommes intéressés à trois types de fibres, les fibres de lin, 
chanvre et yucca. Les fibres de lin et de chanvre ont été retenues car elles sont cultivées et 
disponibles en France et que leur culture nécessite peu d’intrant. Elles sont, de plus, réputées 
pour leurs bonnes performances mécaniques et sont d’ores et déjà utilisées en bâtiment sous 
forme de laine isolante. De ce fait, les réseaux de production et de commercialisation ont déjà 
été structurés. 
En ce qui concerne le yucca, l’étude de son incorporation résulte d’une demande de 
producteurs de cette plante de connaitre les potentialités de son incorporation à un composite 
à matrice minérale.  
 
Dans une première partie, les généralités concernant les 3 types de fibres utilisées seront 
présentées, tandis que les 3 parties suivantes synthétiseront les caractéristiques chimiques, 
physiques et mécaniques des fibres.  
 
Au cours de notre étude, les fibres de yucca ont rapidement été mises de côté en raison de 
certains déficits par rapport aux fibres de lin ou de chanvre. Par conséquent, la caractérisation 
des fibres de yucca est moins complète que celle des autres fibres, certains essais n’ayant pas 
été réalisés sur ces fibres.  
2.4.1. Généralités 
2.4.1.1. Fibres de lin 
Appartenant à la famille des linacées, le lin est une plante annuelle dont la tige atteint 0.6 à 
1.20 m de hauteur et 1 à 3 mm de diamètre.  
Il s’agit d’une plante largement cultivée à travers le monde. L’Inde et l’Amérique du nord 
sont les plus gros producteurs de graines de lin utilisées dans la fabrication d’huiles, de 
produits cosmétiques, de médicaments, de peintures etc. [MOR03]. 
 
Le lin textile, quant à lui, est cultivé en Russie, en Chine et en Europe de l’ouest. Il est soit 
coupé soit arraché. La matière textile est issue de la tige de la plante, elle est récupérée sous 
forme de faisceaux qui constituent la fibre technique.  
 
Les faisceaux de fibres se trouvent entre l’écorce et le bois comme on peut le voir sur la coupe 
transversale de la tige de lin (Figure II - 12).  
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Figure II - 12. Coupe transversale d’une tige de lin [ALI06] 
 
Trois opérations sont nécessaires à l’extraction de la fibre technique [BAL04] : 
- le rouissage, qui vise à éliminer la pectine qui entoure les fibres et les lie à la tige. 
Traditionnellement, il se faisait soit directement sur le sol, dans les champs, les fibres 
étant dégradées par les intempéries et les micro-organismes ; soit dans un étang ou une 
rivière dans lesquels on plongeait les tiges pendant plusieurs jours. Mais ces méthodes 
posant des problèmes de rentabilité et de pollution, aujourd’hui, on utilise plutôt des 
agents chimiques, 
- le teillage, qui permet d’extraire les fibres rouies. C’est une action mécanique qui 
consiste à battre la matière jusqu’à l’élimination de l’épiderme sous forme de 
poussière, du bois sous forme de petits fragments, et des fibres courtes. Les fibres 
longues obtenues constituent la filasse, 
- le peignage, c’est à dire le démêlage de la filasse, l’élimination des débris et la 
division des faisceaux. 
Des traitements chimiques peuvent compléter cette extraction afin d’améliorer la séparation 
des fibres et modifier leurs caractéristiques de surface.  
 
Outre l’utilisation dans l’industrie textile, la fibre de lin peut être valorisée comme matière 
première pour l’industrie papetière et pour le renforcement des composites.  
Cette dernière utilisation est notamment promue en raison de l’avantage environnemental 
qu’elle induit par rapport à d’autres fibres synthétiques [MOR03].  
 
Dans la construction, le lin est d’ores et déjà utilisé en tant qu’isolant [OLI01]. Il est 
manufacturé sous forme de rouleaux, panneaux ou feutres. Les fibres utilisées sont les fibres 
courtes non utilisables par l’industrie textile. La matière brute reçoit un traitement aux sels 
minéraux (sels de bore pour leur pouvoir ignifugeant et silicates de sodium) puis elle est 
cardée c’est à dire démêlée et peignée de manière à produire des couches qui sont ensuite 
superposées et thermoliées avec des fibres de polyester pour former la ouate. Enfin, elle est 
séchée, aérée et découpée selon les différents conditionnements.  
Pour exemple, les panneaux semi rigides commercialisés ont une conductivité thermique λ 
d’environ 0.037 W/m.°C. 
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Les fibres utilisées dans notre étude ont été fournies par la Centrale linière cauchoise (Figure 
II - 13). Il s’agit de fibres teillées de longueur variable (quelques centimètres à 80 cm environ) 
  
 
 
Figure II - 13. Photographies des fibres de lin teillées (A) et découpées préalablement à leur introduction 
dans la matrice (B) 
 
Afin d’homogénéiser la longueur des fibres et de favoriser leur dispersion dans la matrice, les 
fibres ont été coupées en fragments de 2.5 à 3.5 cm de longueur (voir Figure II - 13 B). 
Les clichés des fibres obtenues par observation au vidéomicroscope à différents 
grossissements sont visibles sur la Figure II - 14.  
 
 
 
Figure II - 14. Clichés des fibres de lin observées au vidéomicroscope (A : x50 ; B : x175) 
 
L’observation des fibres de lin au vidéomicroscope permet de mettre en évidence une grande 
disparité dans la dimension des fibres, le diamètre variant entre 20 et  
800 µm environ. En effet, l’unité mesurée correspond soit à une fibre élémentaire, dont le 
diamètre est de l’ordre de la dizaine de micromètres, soit à un faisceau de fibres qui inclut 
plusieurs dizaines d’entre elles. 
On distingue également des résidus formant une sorte de pellicule encerclant un faisceau de 
fibres (Figure II - 14 B). Il s’agit vraisemblablement de particules de parenchyme cortical, 
matière qui entoure les faisceaux de fibres dans la tige (Figure II - 12), qui n’auraient pas été 
complètement éliminées lors de la séparation des fibres. 
 
L’observation au MEB des fibres noyées dans un plot de résine permet de visualiser la section 
transversale des fibres. Les clichés réalisés sur échantillons métallisés à l’or en vide poussé en 
mode électrons secondaires sont visibles sur la Figure II - 15. 
 
A B 
A B 
A B 
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Figure II - 15. Observations au MEB de sections transversales de fibres de lin noyées dans de la résine  
(A : x550 ; B : x 450) 
 
Les images confirment et précisent les observations faites au vidéomicroscope. En effet, on 
observe bien que les plus gros éléments sont composés par un faisceau de fibres élémentaires 
(Figure II - 15 A). Chaque fibre élémentaire a une section polygonale imparfaite (hexagonale 
la plupart du temps) et un trou central, le lumen. Le diamètre des fibres élémentaires varie 
entre 15 et 30 µm. 
Sur le cliché B, on observe la séparation des fibres élémentaires, il y déstructuration du 
faisceau. Une lamelle entourant partiellement le faisceau est également visible (flèches 
blanches). Elle correspond probablement aux résidus d’écorce observés au vidéomicroscope.  
 
Les fibres de lin ont également été observées longitudinalement, les clichés réalisés au MEB 
en vide partiel en électrons rétrodiffusés sont visibles sur la Figure II - 16.  
 
 
 
Figure II - 16. Observation longitudinale des fibres de lin au MEB (LV-BSE) (A : x 200 ; B : x 1000) 
 
Ces clichés confirment les observations faites sur les coupes transversales. On y distingue 
nettement les faisceaux qui regroupent plusieurs dizaines de fibres et dont le diamètre est 
compris entre 50 et 150 µm (Figure II - 16 A). Les fibres élémentaires sont bien visibles sur la 
Figure II - 16 B, où on peut observer un nœud, c’est-à-dire un défaut du faisceau de fibres qui 
est visible sur chacune des fibres élémentaires.  
A B 
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2.4.1.2. Fibres de chanvre 
Le chanvre (Cannabis Sativa) est une plante annuelle de hauteur variant entre 1 à 3 m. Il est 
cultivé dans les zones à climat tempéré (par exemple la France, l’Italie, ou certains pays 
d’Europe de l’est).  
En France, sa production a fortement fluctué au cours des siècles derniers (Figure II - 17). 
Très répandu au XIXème siècle, la culture du chanvre a alors connu son apogée avec 176 000 
hectares de surfaces cultivées. Renommé pour la qualité de ses fibres, il était utilisé dans le 
textile, la papeterie ou encore pour la confection de toiles et de cordages [CER05].  
Par la suite, la surface cultivée a fortement diminué du fait de la concurrence, dans un premier 
temps, d’autres fibres végétales comme le coton puis de celle des fibres synthétiques. La 
surface cultivée n’était plus que de quelques centaines d’hectares dans les années 1970. 
Cependant, depuis les années 2000, le chanvre connaît un regain d’intérêt dans notre pays du 
fait, notamment, du développement des agromatériaux.  
 
Ainsi, à l’heure actuelle, les fibres de chanvre sont valorisées dans le bâtiment dans la 
fabrication d’isolants [OLI01] sous forme de laine de chanvre liée et texturée par des fibres 
thermofusibles de polyester de façon à former des rouleaux ou des panneaux de formats et 
d’épaisseurs variables. La conductivité thermique de ces produits est d’environ 0.039 
W/m.°C. 
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Figure II - 17. Evolution des surfaces cultivées de chanvre en France depuis le XIXème siècle [FNP05] 
 
La France est aujourd’hui le leader européen de cette culture avec environ 9000 hectares ce 
qui représente plus de la moitié des surfaces cultivées en Europe. Les régions productrices de 
chanvre se situent principalement dans l’est de la France (Champagne-Ardenne, Lorraine et 
Franche Comté) mais la culture se développe également dans le sud-ouest, près de Toulouse, 
et en Normandie.  
La culture du chanvre présente en effet de nombreux intérêts agronomiques et 
environnementaux. Il s’agit d’une plante qui résiste bien aux maladies et aux parasites, qui ne 
nécessite l’usage d’aucun pesticide et qui se développe sans entretien de mai à août. Sa 
culture laisse une terre « propre », ameublie en profondeur [INRAb].  
Les Figure II - 18 à Figure II - 20 présentent respectivement, l’aspect de la plante de chanvre, 
une coupe d’une tige de chanvre, et la structure de la paroi de cette tige. 
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Figure II - 18. Plante de chanvre  
(Cannabis Sativa)    
Figure II - 19. Coupe d’une tige de chanvre [VIG95] 
 
 
 
 
Figure II - 20. Micrographies d’une coupe transversale de tige de chanvre [VIG95] 
 
D’après Sedan [SED07], la tige de chanvre se compose de cinq parties distinctes visibles sur 
la Figure II - 20 :  
- l’épiderme, imperméable mais régulièrement interrompu par des ouvertures appelées 
stomates. Il est constitué d’une couche de cellules à paroi cellulosique ;  
- le cortex, qui contient les fibres corticales regroupées en faisceaux ; 
- le bois, constitué de cellules de parenchyme, de fibres et de faisceaux conducteurs ; 
- la moelle, constituée de parenchyme médullaire ;   
- un espace creux au centre qui peut occuper plus de la moitié du diamètre de la tige 
chez les plantes âgées.  
 
La Figure II - 20 représente une coupe transversale de tige de chanvre colorée au carmino-vert 
de Mirande. Cette technique permet de faire apparaître les tissus riches en cellulose en rose et 
les tissus fortement lignifiés en vert [VIG95]. L’épiderme, le cortex et la moelle sont donc de 
nature cellulosique au contraire du bois composé principalement de lignine. La partie rose du 
bois est constituée de cellules en cours de lignification [SED07]. 
 
La fibre de chanvre est obtenue à partir de la tige par une étape de défibrage par battage 
mécanique. Le co-produit de la fibre est le bois servant à l’élaboration de particules végétales 
de chanvre, appelées chènevotte, dont nous traiterons dans la partie 2.5.1 de ce même 
chapitre.  
 
La plante de chanvre est composée d’environ 32% de fibres, 42% de chènevotte, 18% de 
poudre et de moelle et 8% de graines [VIG]. Tous ces constituants peuvent potentiellement 
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Cortex 
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Moelle 
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être valorisés dans différents domaines d’activité (Figure II - 21). En raison de l’existence de 
ces multiples voies de valorisation pour tous ses constituants, le chanvre est une plante qui 
s’intègre parfaitement dans une dynamique de développement durable. 
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Figure II - 21. Applications potentielles des différentes parties de la plante de chanvre [VIG] 
 
Les fibres utilisées dans cette étude ont été fournies par la Chanvrière de l’Aube. Il s’agit de 
chanvre non roui obtenu par défibrage mécanique. Les photographies et les observations 
réalisées au vidéomicroscope sont visibles sur les clichés A et B de la Figure II - 22 ci après. 
 
 
 
Figure II - 22. Photographies des fibres de chanvre brutes (A) et découpées (B) 
 
Les fibres les plus longues mesurent environ 40 cm de long, elles sont plus courtes et moins 
régulières que les fibres de lin. Avant utilisation, comme pour les fibres de lin, le chanvre a 
été découpé en fragments de 2.5 à 3.5 cm de long afin de favoriser leur dispersion dans la pâte 
à l’état frais. 
 
A B 
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Figure II - 23. Clichés des fibres de chanvre observées au vidéo microscope. A : x50 ; B : x175 
 
Les mesures réalisées au vidéomicroscope donnent une épaisseur de fibres variant entre 30 et 
310 µm, il s’agit vraisemblablement de faisceaux de fibres et non pas de fibres élémentaires. 
On observe également de nombreux morceaux de bois (Figure II - 23 A) ainsi que des 
faisceaux de fibres plus foncés, qui sont probablement entourés de résidus de parenchyme 
cortical (qui lie les faisceaux de fibres dans la tige).  
 
L’observation au MEB de la section des fibres noyées dans de la résine ne permet pas, 
contrairement au cas du lin, d’obtenir des informations précises sur leur structure et sur la 
forme de la fibre élémentaire (voir Figure II - 24).  
 
 
 
 
 
 
Figure II - 24. Observations au MEB de sections transversales de fibres de chanvre noyées dans de la 
résine en mode électrons rétrodiffusés (A) et en mode électrons secondaires (B, C et D). 
 
Le faisceau de fibres semble plus aplati que celui du lin, et ses dimensions sont d’environ 60 
µm de large et 500 µm de long. La fibre élémentaire présente un diamètre d’environ 30 µm. 
A B 
C D 
A B 
BOIS 
Chapitre 2 : Caractéristiques des matières premières 
 
- 125 - 
On distingue sur les clichés C et D un phénomène semblable à celui observé sur les fibres de 
lin, à savoir la décomposition du faisceau de fibres en fibres élémentaires.  
 
Les fibres de chanvre ont également été observées longitudinalement, les clichés réalisés au 
MEB en vide partiel en électrons rétrodiffusés sont visibles sur la Figure II - 25.  
 
 
 
Figure II - 25. Observation longitudinale des faisceaux de fibres de chanvre au MEB (LV-BSE) 
 
Sur ces clichés, les faisceaux de fibres de chanvre apparaissent moins réguliers, moins lisses 
que ceux du lin. Il est également moins aisé de distinguer les fibres élémentaires au sein du 
faisceau. On aperçoit en surface des faisceaux de fibres une couche irrégulière probablement 
constituée de composés hydrosolubles tels que des cires ou des graisses, non éliminés lors du 
défibrage [TSE05]. Ces différences sont attribuées aux procédés mis en œuvre pour la 
préparation des fibres, en effet, les fibres de chanvre n’ont pas été rouies, étape du traitement 
qui vise à éliminer les composés hydrosolubles présents à la surface des fibres et les pectines 
qui lient les fibres les unes aux autres.  
2.4.1.3. Fibres de yucca 
Le Yucca periculosa, également appelé izote yucca, est un yucca arborescent doté de troncs 
robustes et branchus qui soutiennent des bouquets denses de feuilles rigides et verdâtres. Il est 
originaire des états mexicains de Tlaxcala, Pueblo et Oaxaca, où il pousse sur des coteaux 
secs et rocheux à une altitude comprise entre 1 500 et 2 400 mètres. Très rarement cultivé, il 
pousse à l’état sauvage sous un climat chaud et tempéré et résiste à la sécheresse et à des 
gelées modérées à sévères [RAR]. La plante est visible sur la photographie Figure II - 26 A.  
 
Les fibres utilisées lors de cette étude ont été fournies par l’association Izote Vallée située à 
Miramont d’Astarac dans le Gers. Les objectifs de cette association sont de rechercher et de 
démontrer les potentialités du yucca, d’expérimenter des extraits à usage agricole ou autres, 
de mettre en place des applications à caractère humanitaire ou de protection de la nature et de 
l’environnement par des cultures et des produits extraits du yucca.  
Les fibres fournies sont visibles sur la Figure II - 26 B. 
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Figure II - 26. Photographies de la plante de yucca periculosa (A) et des fibres de yucca utilisées (B) 
 
 
 
Figure II - 27. Clichés des fibres de yucca observées au vidéomicroscope. A : x50 ; B : x175.  
 
Contrairement aux fibres de lin et de chanvre qui sont des fibres libériennes, provenant des 
tiges, et que l’on qualifie de douces, les fibres de yucca sont issues des feuilles. Ce sont des 
fibres que l’on qualifie de dures du fait de leur forte teneur en lignine.  
De plus, il semble que le process utilisé pour séparer les fibres de yucca n’était pas optimisé. 
En effet, de nombreux résidus étaient visibles entre les fibres (flèches sur la Figure II - 27 A).  
Les faisceaux de fibres de yucca observés avec un grossissement de 175 sur la Figure II - 27 
B, présentent des diamètres compris entre 40 à 200 µm environ. Les fibres élémentaires ne 
sont pas visibles. Il n’a pas été nécessaire de prédécouper les fibres avant de les incorporer à 
la matrice du fait de leur faible longueur initiale (inférieure à 2.5 cm).  
2.4.2. Caractéristiques chimiques  
Les fibres végétales sont caractérisées par leur composition chimique et notamment par le 
pourcentage des trois composés pariétaux : lignine, cellulose et hémicellulose. Ces 
composants déterminent principalement les propriétés physiques des fibres [BLE99].  
La pectine et la lignine jouent le rôle d’agent liant. La teneur relative des différents composés 
influence notamment la durabilité de la fibre dans la matrice alcaline [GRA88].  
 
Le Tableau II - 9 ci-après synthétise les données bibliographiques sur la composition 
chimique de différentes fibres végétales utilisées comme renfort dans les matériaux 
composites.  
Nous n’avons trouvé aucune donnée concernant les fibres de yucca, mais leur composition 
peut être rapprochée de celle des fibres de sisal, plante de la même famille.  
 
A B 
B A 
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Fibre Cellulose (%) 
Hémi-cellulose 
(%) 
Pectine 
(%) 
Lignine 
(%) 
Autres (comp. 
hydrosolubles, cires, 
graisses etc) (%) 
Réf. Cité(s) par 
[SRI82] 
65-75 15 10-15   2-5 
[UGB90] 
[BLE99] 
70         [MOU99]   
71.2 18.6 2.0 2.2 6.0 [BAT98] [BAL02] 
67 11   2   [LIL99] [BAL02] 
80.1 14.9   3.1   [KHA03] [BAL02] 
  [WAN01] 
64-71       
  [MUK86] 
[BAL04] 
Lin 
82 ± 3 7 ± 3 6 ± 3   5 ± 2 [HAR70] [DAV07] 
78.3 5.5 2.5     [BAT98] [DAV07] 
55 16 4 18 5 [GAR98]   
60-66         [MOU99]   
74.4 17.9 0.9 3.7 0.8 [DHA07]   
56.1 10.9 20.1 6 7.9 [SED07]   
Chanvre 
76.12 12.28 1.55 5.65 3.29 [KOR08]   
Lin et 
Chanvre 68-85 10-17 5-10 3-5 1-2 [OLESEN]   
83         [MUK86] [BAL04] 
68.6 13.1 1.9     [BAT98] [DAV07] Ramie 
99         [MOU99]   
  [MUK86] 
  [BIS92] 61-71       
  [ROE85] 
[BAL04] 
33.4 22.7   28   [RAM05b]   
Jute 
64.4 12 0.2     [BAT98] [DAV07] 
38.2 26   26.0   [RAM05b]   
65.8 12 0.8     [BAT98] [DAV07] 
  [MUK86] 
67-78       
  [BAT98] 
[BAL04] 
70 12 2  10   [TOL09]   
Sisal 
78.6     9.9   [SAV99]   
53     40.8   [SAV99]   
Coir 
33.2 31.1   20.5   [RAM05b]   
Tableau II - 9. Synthèse bibliographique sur la composition chimique des différents types de fibres 
végétales 
 
Pour un même type de fibre, on peut souligner la variabilité des pourcentages présentés. Pour 
le chanvre par exemple, en fonction des sources bibliographiques, le pourcentage de cellulose 
varie entre 55 et 85%. Pour le lin, il varie entre 65 et 85%. Concernant le sisal, la dispersion 
est encore plus importante puisque le pourcentage de cellulose varie entre 38.2 et 78.6%. 
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Cette variabilité est attribuée par Bledzki [BLE99] à la variation des conditions climatiques, 
de l’âge et du traitement subi par les fibres. D’après Baley [BAL02], l’espèce et la variété de 
la plante ainsi que la qualité du sol de culture peuvent également influencer la composition 
chimique de la fibre. De plus, différentes méthodes de dosage ont été utilisées.  
 
Comme souligné dans la partie bibliographique, certains travaux attribuent la faible durabilité 
des fibres végétales dans une matrice cimentaire à la dégradation de la lignine en milieu 
alcalin. Pour la fibre de lin, la bibliographie sur le pourcentage de lignine est assez 
contradictoire [MOR03], plusieurs auteurs s’accordant cependant pour dire que le taux de 
lignine est très faible et que la pectine est responsable de la cohésion du faisceau de fibres 
([CHA07], [MOR03]). 
 
Malgré la dispersion importante des valeurs recueillies dans la littérature, on peut souligner 
que le lin et le chanvre semblent présenter, en moyenne, des teneurs en lignine plus faibles 
que les autres fibres usuellement valorisées comme renfort dans une matrice cimentaire. Ce 
résultat apparaît comme encourageant du point de vue de la durabilité de ces fibres dans notre 
matrice pouzzolanique.  
Les fibres de yucca, dont la composition est proche de celles du sisal, seront probablement 
plus riches en lignine.  
 
Le dosage de l’hémicellulose, de la lignine et de la cellulose des fibres végétales de lin et de 
chanvre utilisées dans notre étude a été réalisé en utilisant la méthode de Van Soest et Wine. 
Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau II - 10.  
 
Nature des 
fibres 
Masse 
sèche 
(%) 
Hémi 
Cellulose 
(%) 
Cellulose 
(%) 
Lignine 
(%) 
Total 
(%) 
Lin 97.2 6.3 78.2 4.1 89.7 
Chanvre 95.5 8.7 68.9 4.1 85.0 
Tableau II - 10. Composition des fibres de lin et de chanvre déterminée par dosage ADF-DNF 
 
Les valeurs obtenues sont du même ordre de grandeur que celles de la bibliographie : les 
teneurs en cellulose sont d’environ 78% pour les fibres de lin et 69% pour celles de chanvre ; 
les teneurs en hémicellulose sont légèrement inférieures à celles de la littérature (6.3% pour 
les fibres de lin et 8.7% pour les fibres de chanvre) ; les teneurs en lignine sont faibles et 
proches de 4% pour les deux fibres.  
La part complémentaire, non dosée par cette méthode, correspond aux composés 
hydrosolubles des fibres, dont une partie des pectines. On remarque donc que ces composés 
représentent environ 15% de la masse de chanvre contre seulement 10% des fibres de lin. 
Ceci confirme les observations faites au vidéomicroscope et reliées au mode de traitement 
subi par les fibres.  
Cependant, ces résultats sont à considérer avec prudence, du fait de la précision de la méthode 
gravimétrique utilisée. 
 
Les fibres brutes, préalablement broyées, ont été analysées par diffraction de rayons X. Les 
diffractogrammes sont présentés sur la Figure II - 28. 
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Figure II - 28. Diffractogramme de rayons X des fibres de lin et de chanvre broyées. 
 
L’analyse par diffraction de rayons X permet d’observer la structure cristalline des fibres de 
lin et chanvre. La part cristalline des fibres végétales correspond à un des états 
polymorphiques de la cellulose, la cellulose I.  
 
Les diffractogrammes de la Figure II - 28 sont semblables et permettent d’identifier nettement 
4 pics. Les pics à 17.6 et 19.5° (2°θ CoKα) correspondent respectivement aux plans 
cristallographiques ( )011 et (110) de la cellulose I. Le pic principal à 25.6° correspond à celui 
du plan (002), enfin celui que l’on distingue à 40.2 correspond au plan (023) ou (004) 
[TSE05].  
Pour les deux types de fibres, il est difficile de distinguer le pic à 17.6 de celui à 19.5°. Ceci 
traduit une teneur élevée en matières amorphes comme la lignine, l’hémicellulose et la 
cellulose amorphe. Au contraire, lorsque la teneur en cellulose cristallisée est importante, ces 
deux pics sont bien séparés. 
 
Une analyse thermogravimétrique a également été réalisée sur les fibres broyées, afin 
d’identifier les différents composés pariétaux. Les résultats des analyses ATG ainsi que la 
DTG calculée sont présentés sur la Figure II - 29.  
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Figure II - 29. Analyse thermogravimétrique des fibres de lin et de chanvre broyées 
 
L’analyse thermogravimétrique des fibres de lin et de chanvre, permet de confirmer la 
présence des principaux éléments chimiques des fibres végétales : 
- le premier pic centré sur 100°C (a) correspond au départ de l’eau libre contenue dans 
les échantillons de fibres ; 
- le pic principal observé autour de 350°C (c) correspond à la décomposition de la 
cellulose, sa décomposition s’effectuant d’après la littérature entre 300 et 420°C 
([SED07], [OUA05]) ; 
- l’épaulement en amont de ce pic principal (b) est caractéristique de la décomposition 
des éléments les moins stables thermiquement comme l’hémicellulose non structurale 
[YAO08], les pectines ou encore les éléments de type graisse ou cire ([SED07], 
[MEL02]) ; 
- la perte de masse visible pour les fibres de lin entre 400 et 500°C (d) pourrait être 
attribuée d’après Sedan [SED07] à la décomposition des pectines qui montre que leur 
décomposition s’étend de 270 à 500°C environ ; 
- le large pic visible entre 400 et 600°C pour les fibres de chanvre (e) pourrait, d’après 
Mellon [MEL02], correspondre à la décomposition des hémicelluloses structurales, 
mais d’autres auteurs ([YAO08], [OUA05]) l’attribuent aux particules de charbon ou 
de goudron, résidus de la décomposition des composants principaux.  
 
Ces analyses confirment les différences de composition chimique entre les fibres de lin et de 
chanvre, le lin étant plus riche en cellulose et pectines, tandis que le chanvre contient plus 
d’hémicellulose.  
La présence de pectines en plus grande quantité dans le lin est néanmoins contradictoire avec 
les observations réalisées plus tôt. Les analyses chimiques mettaient, en effet, en évidence une 
teneur en composants hydrosolubles plus importante dans les fibres de chanvre que dans les 
fibres de lin, ce qui pouvait être relié au traitement par rouissage subi par ces dernières.  
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2.4.3. Caractéristiques physiques 
Une recherche bibliographique sur les caractéristiques physiques des fibres de lin et de 
chanvre a permis de synthétiser les valeurs présentées dans le Tableau II - 11 ci-dessous.  
 
Fibre Longueur (mm) Diamètre (µm) ρ (g/cm3) Réf. Cité(s) par 
[WAN01] 
[MUK86] 4-77 5-76 1.54 
[BAT98] 
[BAL04] 
25 - 50 25  [MOU99]  
  1.53 [BAL02]  
  1.5 [GAR98]  
  1.5 [SRI82] [BLE99] 
Fibre 19 (5-39)  
LIN 
Faisceau 40-600  
[OLESEN]  
5-50 10-30  [MOU99]  
  1.48 [GAR98]  
 23.15 ±17.60 1.5 [LI06]  
[MUK86] 
5-55 10-51  
[BAT98] 
[BAL04] 
  1.58 [SED07] 
 
 10-50  [NAB99] [DAV07] 
Fibre 25 (10-50)  
CHANVRE 
Faisceau 500-5000 
 
[OLESEN]  
Tableau II - 11. Synthèse bibliographique des propriétés physiques des fibres de lin et de chanvre 
 
La variabilité des paramètres géométriques comme la longueur ou le diamètre des fibres 
végétales s’explique de la même manière que celle de sa composition chimique, à savoir par 
l’influence d’une multitude de facteurs sur son développement agricole mais aussi sur sa 
transformation industrielle. De plus, la dimension transversale des fibres varie en fonction de 
sa localisation dans la tige : près de la racine, celle-ci est plus épaisse que vers la pointe 
[BAL02]. Cependant, concernant le diamètre, les valeurs déterminées sur les fibres utilisées 
dans cette étude se trouvent bien dans la fourchette de valeurs issues de la bibliographie.  
 
Concernant la masse volumique réelle des fibres, en revanche, la bibliographie fait état de 
valeurs relativement proches. Ainsi, la valeur moyenne de la masse volumique réelle du lin et 
du chanvre est de 1.52 g/cm3.  
 
Une autre caractéristique importante des fibres végétales est son coefficient d’absorption 
d’eau. En effet, le comportement des fibres vis-à-vis de l’eau va influencer d’une part le 
mélange à l’état frais, lorsque l’eau de gâchage est disponible et peut être absorbée par les 
fibres, mais également le comportement à long terme puisque la capacité des fibres végétales 
à absorber plus ou moins d’eau pourra entrainer des variations volumiques des fibres dans la 
pâte durci et engendrer des modifications de l’interface fibres/matrice.  
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Le Tableau II - 12 synthétise les résultats de la recherche bibliographique sur le coefficient 
d’absorption d’eau des fibres végétales les plus couramment utilisées comme renfort de 
composites.  
 
Fibre Absorption (%) Ref. Valeur moyenne Ecart type 
122.5 [ACI96b] 
Bagasse 
70-75 [ACI96] 
97.5 35.4 
58.5 [ACI96b] 
130-180 [ACI96] 
180 [RAM05] 
93.8 [SAV99] 
Coir 
85-135 [TOL05] 
119.5 48.5 
62 [JUA02] 
Jute 
281 [RAM05] 
171.5 154.9 
102 [ACI96b] 
Lecheguilla 
98 [JUA02] 
100.0 2.8 
129.9 [ACI96b] 
Palmier 
96.83-202.64 [KRI05] 
139.8 14.0 
51 [ACI96b] 
40-45 [ACI96] Bambou 
145 [SAV99] 
79.5 56.9 
60-70 [ACI96] 
200 [RAM05] 
190-250 [TOL05] 
Sisal 
110 [SAV99] 
148.8 73.5 
Tableau II - 12. Synthèse bibliographique du coefficient d’absorption d’eau de différentes fibres végétales 
 
Il faut noter que les valeurs regroupées dans le tableau sont issues de différentes études 
mesurant les valeurs d’absorption d’eau de fibres végétales soit à saturation soit après 24 
heures d’immersion. Cependant, comme nous le verrons avec les cinétiques de saturation des 
fibres de lin, chanvre et yucca, la saturation des fibres végétales est très rapide et on peut 
considérer qu’après 24 heures d’immersion, l’état de saturation est atteint. 
 
Dans un premier temps, on peut remarquer que le coefficient d’absorption d’eau des fibres 
végétales est très élevé. Elles sont capables, pour la majorité d’entre elles, d’absorber une 
masse d’eau supérieure à leur masse propre. Ici encore, on note une forte dispersion des 
résultats en fonction des études, représentée par l’écart type, visible dans la dernière colonne 
du tableau.  
 
Le coefficient d’absorption après 24 heures d’immersion des fibres de lin, chanvre et yucca 
utilisées dans cette étude a été déterminé. Les résultats sont visibles sur le Figure II - 30 ci 
après.  
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Figure II - 30. Coefficient d’absorption d’eau des fibres après 24 heures d’immersion 
 
La mesure a été réalisée sur au minimum 17 échantillons de chaque type de fibres. Les valeurs 
moyennes (± écart type) d’absorption à 24 heures sont les suivantes :  
- lin : 136 % ± 25% 
- chanvre : 158 % ± 30% 
- yucca : 203 % ± 19% 
 
En considérant la dispersion des valeurs expérimentales, il est difficile de classer les fibres de 
lin et de chanvre vis-à-vis de cette propriété. Ces deux types de fibres présentent un 
coefficient d’absorption d’eau comparable et assez élevé par rapport aux fibres de nature 
différente (Tableau II - 12). Les fibres de yucca présentent quant à elles un coefficient 
d’absorption que l’on peut qualifier de très élevé, en comparaison avec ceux des fibres de lin 
et de chanvre et par rapport aux valeurs de la littérature. Cette caractéristique risque de 
générer des difficultés au moment de la mise en œuvre du matériau à l’état frais, du fait de la 
mobilisation d’une part importante de l’eau de gâchage par les fibres et, à long terme, en 
raison des variations volumiques pouvant être engendrées par les variations d’humidité dans 
le matériau.  
 
Outre la valeur d’absorption d’eau à 24 heures nous avons également déterminé la cinétique 
de saturation des 3 types de fibres. Les résultats sont présentés sur la Figure II - 31.  
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Figure II - 31. Cinétique d’absorption d’eau des fibres de lin, chanvre et yucca 
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Le suivi de la cinétique d’absorption des fibres permet de relever une différence entre les 
fibres de lin et de chanvre. Bien que la valeur d’absorption finale soit comparable, les fibres 
de chanvre se saturent plus rapidement que celles de lin. Pour les fibres de chanvre, dès 5 
minutes d’immersion, le coefficient d’absorption d’eau est équivalent à celui après 24 heures, 
tandis que pour les fibres de lin, la saturation n’intervient qu’après 30 minutes d’immersion. 
Ce paramètre peut jouer un rôle important au moment de la mise en œuvre du matériau.  
Concernant le yucca, on remarque que la valeur d’absorption après 24 heures est plus élevée 
que pour les autres fibres avec l’essentiel de la saturation qui est réalisée durant les 5 
premières minutes (l’évolution de la quantité d’eau absorbée entre 1 et 24 heures pourrait être 
liée à une modification chimique des fibres de yucca par réaction avec l’eau).  
2.4.4. Caractéristiques mécaniques 
Le comportement mécanique en traction des fibres végétales conditionne l’effet de ce renfort 
sur le comportement mécanique final du composite.  
Le Tableau II - 13 présente les valeurs de la déformation à la rupture, de la résistance en 
traction et du module d’Young de fibres de lin et de chanvre testées par différents auteurs. A 
titre de comparaison figurent également les propriétés mécaniques de celles de coir et de sisal. 
 
Fibres Déformation à la rupture (%) 
Résistance à la 
traction (MPa) 
Module 
d’Young (GPa) Réf. Cité(s) par 
3.27 ± 0.84 1339 ± 486 54.1 ± 15.1 [BAL02]  
2.7-3.2 345-1035 27.6 [SRI82] [BLE99] 
2-3  17.7 [BOS04]  
 400-1500  [KES98] [BOS04] 
 800-930  [MOR93] [BOS04] 
1.5 1000 60 [GAR98]  
 756  [NOV96] [BOS04] 
LIN 
1.8-2.2 1000 100 [ACI96]  
1.6 690  [UGB90] [BLE99] 
 600-1100  [NOV96] [BOS04] 
 658  [MOR93] [BOS04] 
2 700 32 [GAR98]  
1.6 690 30-60 [DHA07]  
1.6 389 35 [NAB99] [DAV07] 
CHANVRE 
 900 34 [BEA90] [LI06] 
2.08-4.18 227.80-1002.30 10.94-26.70 [TOL00]  
5.2 363 15.2 [SAV99]  
3-5 275.8-568.1 12.9-26 [ACI96]  
SISAL 
14.8 31-221  [RAM05]  
13.70-41 108.26-251.90 2.5-4.5 [TOL00]  
37.7 107 2.8 [SAV99]  
10-25 120-200 18.9-26 [ACI96]  
COIR 
75 15-327  [RAM05]  
Tableau II - 13. Synthèse bibliographique des propriétés mécaniques de différentes fibres végétales 
Chapitre 2 : Caractéristiques des matières premières 
 
- 135 - 
Comme pour les propriétés précédentes, et même plus encore, nous constatons une grande 
dispersion des propriétés mécaniques des fibres végétales.  
 
Plusieurs auteurs se sont penchés sur les raisons d’une telle variabilité spécifiquement dans les 
propriétés mécaniques en traction.  
 
Baley [BAL02], qui a effectué de nombreux essais de traction sur les fibres de lin selon la 
norme NFT 25-704, propose plusieurs explications à ce phénomène. 
Il attribue une grande part de la dispersion sur le module d’Young aux approximations faites 
sur les caractéristiques géométriques nécessaires au calcul. La plus importante d’entre elles 
est le fait de considérer un diamètre moyen des fibres alors que le diamètre est plus fin près de 
l’extrémité.  
Baley explique également que pour les fibres de lin, comme pour la majorité des matériaux, le 
comportement mécanique est grandement conditionné par la présence de défauts. En effet, les 
fibres végétales présentent de nombreux défauts appelés nœuds ou dislocations (Figure II - 
32). 
 
 
Figure II - 32. Observation au MEB de nœuds présents sur des fibres de lin 
 
Or, lors des essais de traction, la rupture intervient préférentiellement au niveau d’un défaut 
qui génère une concentration de contraintes.  
Ces anomalies de la structure de la fibre se forment de manière irréversible lors de la 
croissance de la plante ou durant les étapes de séparation des fibres du reste de la plante 
[LAM02].  
 
Outre les approximations sur les caractéristiques géométriques variables et les défauts naturels 
des fibres, Bledzki [BLE99] met en évidence l’influence de la longueur des échantillons testés 
sur leur comportement mécanique.  
Les deux graphes visibles sur la Figure II - 33 représentent l’évolution de la résistance en 
traction de fibres naturelles (lin et ananas) et de fibres de verre en fonction de la longueur des 
échantillons testés.  
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Figure II - 33. Evolution de la résistance à la traction en fonction de la longueur des fibres testées 
([KOH95], [MIE94], [MUK86] cités par [BLE99]) 
 
Ces résultats mettent en évidence une diminution de la résistance à la traction des fibres 
végétales lorsque la longueur de la fibre testée augmente. Cette variation est nettement plus 
marquée que pour les fibres de verre.  
Cette évolution est confirmée par les travaux de Kriker et al. [KRI05] qui évaluent la 
résistance en traction de fibres de palmier dattier. Les résultats obtenus figurent dans le 
Tableau II - 14.  
 
Longueur de fibres (mm) 20 60 100 
Résistance en traction (MPa) 290 240 170 
Tableau II - 14. Evolution de la résistance en traction de fibres de palmier dattier en fonction de la 
longueur des échantillons testés [KRI05] 
 
Bledzki attribue ce phénomène à l’inhomogénéité du matériau et à la présence de défauts 
[BLE99]. En effet, la rupture intervenant plus aisément au niveau d’un défaut, plus 
l’échantillon est long, plus le nombre de défauts est grand et plus la probabilité d’occurrence 
de la rupture est importante. La résistance en traction mesurée est donc d’autant plus faible 
que la fibre testée est longue.  
 
Bos [BOS04] observe le même phénomène lors de ses essais. La Figure II - 34 ci-dessous 
présente les résistances à la traction de fibres techniques et de fibres élémentaires de lin pour 
différentes longueurs.  
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Figure II - 34. Evolution de la résistance à la traction de fibres de lin en fonction de la longueur des 
échantillons testés (losange : fibres techniques, triangle : fibres élémentaires séparées de manière 
standard, carré : fibres élémentaires séparées à la main) [BOS04] 
 
On remarque que la résistance à la traction est constante pour les fibres de longueur 
supérieure à 25 mm environ, elle vaut 500 MPa. En deçà de cette longueur, la résistance en 
traction augmente lorsque la longueur des fibres diminue.  
Bos n’attribue pas uniquement ces évolutions à la variation de l’occurrence des défauts. 
D’après elle [BOS04], ces différences proviennent de la structure même des fibres végétales, 
qui induit un mode de rupture distinct en fonction de la longueur des fibres.  
Le schéma de la Figure II - 35 ci-dessous expose cette structure en faisceau.  
 
Figure II - 35. Structure en faisceau d’une fibre de lin [BOS04] 
 
Les fibres testées sont composées d’un faisceau de fibres élémentaires plus courtes. Pour des 
fibres testées de longueur supérieure à 25 mm, la rupture se fait au niveau de l’interface de 
pectine qui lie deux fibres élémentaires (zones repérées par des flèches grises sur la Figure II - 
35). 
Cette zone constitue une zone faible du point de vue mécanique.  
Ce mode de rupture est constaté pour toutes les fibres ayant une longueur supérieure à la 
longueur critique, ce qui explique le palier à 500 MPa observé par Bos.  
En revanche, pour des fibres de longueur inférieure à la longueur d’une fibre élémentaire, la 
probabilité de rupture dans l’interface de pectine diminue. La fissure doit se propager à travers 
la paroi cellulosique plus résistante.  
L’augmentation de résistance est bien sûr graduelle en raison de la distribution des fibres 
élémentaires.  
 
D’autres auteurs ont également identifié la section des fibres comme paramètre influençant le 
comportement en traction des fibres végétales. Dans les travaux de Lamy [LAM00], le 
module d’Young d’une fibre élémentaire de lin varie entre 39 GPa pour les fibres de diamètre 
d’environ 35 µm et 78 GPa pour des fibres de diamètre d’environ 7 µm.  
D’après Bos [BOS04] cette variation est reliée à la variation relative de la taille du lumen en 
fonction du diamètre des fibres.  
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Afin de comparer les résultats obtenus par les différents auteurs il serait donc nécessaire de 
connaître précisément : le type de fibres (élémentaire ou faisceau), leur longueur, leur section 
etc. Or, ces éléments sont rarement spécifiés dans les publications. La variabilité de ces 
différents paramètres expliquerait donc en partie l’importante dispersion des performances 
mécaniques collectées dans la littérature et synthétisées dans le Tableau II - 13. 
 
Il est cependant possible d’identifier quelques caractéristiques principales des fibres de lin et 
de chanvre. Dans le Tableau II - 15 figurent les valeurs moyennes ainsi que les écart-types de 
l’allongement à la rupture, de la résistance en traction et du module d’élasticité des fibres de 
lin, chanvre, sisal et coir, calculés à partir des données bibliographiques du Tableau II - 13. 
Les propriétés des fibres conventionnelles polymériques, de verre et d’acier sont également 
présentées. 
 
Fibre Déformation à la rupture (%) 
Résistance à la traction 
(MPa) 
Module d’Young  
(GPa) Réf. 
  Moyenne Ecart-type Moyenne Ecart-type Moyenne Ecart-type 
LIN 2.4 0.7 943 211 51.9 32.2 
CHANVRE 1.7 0.2 697 164 36.5 5.8 
SISAL 6.8 5.4 382 201 17.8 2.3 
COIR 39.4 25.1 154 33 9.6 11.1 
cf Tableau 
II - 13 
POLYAMIDE 200 500 2 [EVE02] 
POLYPRO-
PYLENE 18 450 5 
VERRE 3.6 2280 80 
ACIER 3.5 1700 200 
[SIV07] 
Tableau II - 15. Comparaison des propriétés mécaniques moyennes des fibres de lin et de chanvre 
 
Les fibres de lin et de chanvre présentent des résistances en traction nettement supérieures à 
celles des fibres de sisal et de coir et surpassent également les fibres polymériques de 
polyamide et de polypropylène. Leurs modules d’Young sont également supérieurs. Elles sont 
donc plus résistantes mais également plus fragiles, comme le montre leur allongement à la 
rupture faible (inférieur à 2.5%).  
En revanche, leurs performances mécaniques restent bien inférieures à celles des fibres de 
verre ou d’acier.  
 
Ne disposant pas d’équipement normalisé pour déterminer les propriétés mécaniques des 
fibres végétales, et en raison notamment de la difficulté à évaluer précisément la section des 
fibres ou des faisceaux de fibres testés, nous nous sommes limités à déterminer l’allongement 
à la rupture des fibres de lin et de chanvre. Ce paramètre sera utilisé dans la suite de l’étude 
pour qualifier la fragilisation des fibres en milieu alcalin.  
 
La Figure II - 36 ci dessous représente l’allongement à rupture des fibres de lin et de chanvre 
(10 échantillons de chaque type ont été testés).  
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Figure II - 36. Allongement à la rupture de fibres de lin et de chanvre à l’état brut 
 
La dispersion des résultats ne permet pas de discriminer les fibres de lin de celles de chanvre 
vis-à-vis de leur allongement à la rupture. On peut également noter que les valeurs moyennes 
d’allongement à la rupture obtenues (4.2% pour le lin et 5.5% pour le chanvre) sont 
légèrement supérieures à celles de la bibliographie (2.4% pour le lin et 1.7% pour le chanvre). 
Ceci peut notamment s’expliquer par le défaut de notre dispositif, relevé dans la partie 
méthode, qui ne permet finalement de mesurer que l’allongement à la rupture des fibres les 
plus ductiles, les autres ayant rompu avant la fin de l’essai.  
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2.5. Granulats végétaux 
2.5.1. La chènevotte 
La chènevotte, ou granulat de chanvre, désigne la partie intérieure fragmentée de la tige de 
chanvre. Les informations concernant la nature, la culture et la structure du chanvre ont été 
données dans la partie 2.4.1.2 de ce même chapitre. 
 
La chènevotte utilisée dans cette étude a été fournie par la société Agrofibre, filière chanvre 
du Groupe Euralis, lancée en juin 2008 et implantée à Cazères en Haute-Garonne (31). 
L’usine de 2300 m² a permis en 2008 de traiter 15000 tonnes de paille de chanvre et l’objectif 
affiché est de 35000 tonnes d’ici 3 ans pour 5000 ha de production environ.  
 
La chènevotte résulte d’un processus de défibrage industriel de la paille de chanvre par 
battage mécanique. A l’issue de cette étape, les particules sont dépoussiérées et calibrées.  
Les caractéristiques des particules de chanvre (visibles sur la Figure II - 37) sont les 
suivantes :  
- taille et forme : il s’agit de particules allongées de forme parallélépipédique de 1 à 4 
mm de coté et de 4 à 12 mm de longueur, 
- granulométrie : le passant au dessous de 1 mm est inférieur à 1%, la fraction de 
dimension supérieure à 12 mm est inférieure à 5%, 
- teneur en eau : elle est comprise entre 9 à 14 % en masse, 
- masse volumique du mélange en vrac : elle varie entre 110 kg/m3 et 140 kg/m3, 
- couleur : de beige à blanc. 
 
La microstructure des particules de chanvre est visible sur les Figure II - 38 et Figure II - 39. 
Il s’agit d’une structure fortement anisotrope que l’on pourrait qualifier de tubulaire. En effet, 
le rôle de la chènevotte est d’assurer la conduction de la sève des racines vers les organes 
aériens de la plante. La chènevotte est donc principalement composée de vaisseaux 
conducteurs dont la section, de diamètre habituellement compris entre 10 et 20 µm, est visible 
sur le cliché Figure II - 38.  
 
 
 
Figure II - 37. Particules de chènevotte 
 
Figure II - 38. Observation au MEB en vide partiel 
en mode électrons rétrodiffusés de la section 
transversale de particules de chènevotte (x 800) 
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Les clichés des sections longitudinales des particules de chènevotte permettent de distinguer 
des vaisseaux de différentes dimensions dont les plus importants présentent des liaisons 
transversales (orifices dans les parois) qui permettent une communication entre les vaisseaux 
(Figure II - 39 A).  
La Figure II - 39 B permet également d’observer des structures lignifiées de formes variées 
sur les parois et à l’intérieur des vaisseaux.  
 
 
 
Figure II - 39. Observations au MEB en vide partiel en mode électrons rétrodiffusés de la section 
longitudinale de particules de chanvre (x 500) 
 
Cette structure très poreuse explique la faible masse volumique apparente de ces particules   
(ρ = 320 kg/m3 [CER05]), leur grande sensibilité à l’eau et leurs bonnes propriétés thermiques 
(voir paragraphe 2.5.3). 
2.5.2. La moelle de tournesol 
Dans cette étude, outre la chènevotte, granulat végétal léger dont l’utilisation tend à devenir 
classique au travers du béton de chanvre, nous nous sommes intéressés à la moelle de 
tournesol. Il existe, à notre connaissance, relativement peu de travaux sur ce sous-produit 
agricole et notamment sur sa valorisation dans les matériaux de construction. 
 
Le tournesol, de nom scientifique Helianthus annuus L., est une plante originaire d’Amérique 
du Nord. Cultivée par les Amérindiens pour la consommation de ses graines crues ou sous 
forme de farine, elle est importée en Europe par les Espagnols au XVIème siècle. Sa culture est 
aujourd’hui largement répandue sur tous les continents notamment pour ses graines riches en 
huile alimentaire de bonne qualité. 
 
La production mondiale de graines de tournesol a été de 32.8 millions de tonnes en 
2008/2009. Le tournesol se situe à la 5ème place du marché mondial des oléagineux, avec 8% 
de la production totale (Figure II - 40 A). Les principaux producteurs de graines de tournesol 
dans le monde sont la Russie, l’Union Européenne et l’Ukraine (Figure II - 40 B) 
 
A B 
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Figure II - 40. Répartition de la production mondiale de graines oléagineuses (A) et principaux 
producteurs de tournesol dans le monde en 2008/2009 (B) [USDA] 
 
En Europe, le tournesol représente la deuxième culture oléagineuse après le colza. La France 
est le premier producteur européen devant l’Espagne et la Hongrie, la production française de 
graines de tournesol a été en 2007/2008 de 1.4 millions de tonnes ce qui représente environ 
30% de la production européenne [GNIS].  
 
Le plant de tournesol est constitué de racines, d’une tige, de feuilles et d’un capitule contenant 
les graines (Figure II - 41). La répartition massique de ces différents constituant est présentée 
dans le tableau de la Figure II - 41.  
 
Capitule
Tige
Feuilles
Racines
 
Constituants Pourcentage de masse 
sèche 
Racines 8% 
Tiges 25% 
Feuilles 18% 
Capitules 19% 
Graines 30% 
Valeurs moyennes de la répartition en matière sèche des différents 
constituants de la plante de tournesol à maturité [MER92] 
Figure II - 41. Structure d’une plante de tournesol 
 
Actuellement, le tournesol est quasi exclusivement cultivé pour ses graines, essentiellement 
destinées à la production d’huile. L’huile de tournesol est obtenue après trituration des 
graines, elle est utilisée pour des applications alimentaires mais également dans l’industrie des 
biocarburants ainsi que pour des applications dans le domaine des biolubrifiants, des 
détergents ou encore des cosmétiques etc.  
Le tourteau est le co-produit de l’obtention de l’huile par trituration, il est valorisé dans 
l’alimentation animale.  
Lors de la récolte, la tige est coupée sous le capitule, qui est battu pour récupérer les graines et 
est ensuite rejeté aux champs. La tige et le capitule sont ensuite enfouis et valorisés à travers 
leur apport humique et minéral. Ceci explique un des avantages de la culture du tournesol qui 
est de ne pas ou très peu appauvrir le sol [VAN98]. Cependant d’après les travaux de 
A B 
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VANDENBOSSCHE, la part de la moelle dans les apports minéraux, protéiques et humiques 
reste faible (Tableau II - 16), son seul prélèvement pourra donc facilement être compensé.  
 
Constituants de la 
plante Matières sèches (%) Minéraux (%) 
Substances 
protéiques (%) 
Capitule 27 53 43 
Moelle de la tige 9 18 2 
Ecorce de la tige 64 29 55 
Tableau II - 16. Répartition par organe de la matière sèche, de la matière minérale et des substances 
protéiques dans les résidus de culture du tournesol [VAN98] 
 
Les tiges de tournesol utilisées dans cette étude nous ont été fournies par Luc Floissac, 
membre de ARESO (Association Régionale des Eccoconstructeurs du sud-ouest).  
Sur le site de ARESO : http://www.areso.asso.fr/, un document présente un exemple de mise 
en œuvre artisanale d’une isolation thermique à base de tiges de tournesol broyées. 
 
Les tiges de tournesol ont été récoltées mécaniquement après la moisson, en adaptant une 
ensileuse à herbe. Le système utilisé permet de récolter, broyer et ensacher environ 1 m3 de 
tiges de tournesol en une demi-heure (mais il serait facile d’accélérer la vitesse de récolte avec 
une machine véritablement appropriée) Le rendement est de 5 m3 par hectare environ.  
 
  
Figure II - 42. Méthode de récolte et aspect des tiges de tournesol broyées (flèches : moelle) [ARE] 
 
Les tiges de tournesol broyées ont ensuite été triées manuellement afin d’isoler la moelle de 
l’écorce des tiges. L’aspect et la couleur de la moelle font penser à du polystyrène (Figure II - 
43 A). L’observation au MEB d’une particule de moelle noyée dans de la résine et polie met 
en évidence la structure alvéolaire de la moelle (Figure II - 43 B), le rayon moyen de chaque 
alvéole dépasse les 100 µm. Cette structure explique sa très faible densité de 35 kg/m3 
[VAN98]. 
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Figure II - 43. Moelle de tournesol. Photographie (A) et observation au MEB en vide partiel en mode 
électrons rétrodiffusés (B : x 50) 
 
Les travaux de Vandenbossche concluent à la possibilité de l’utilisation de la moelle de 
tournesol pour former des agromatériaux biodégradables utilisés pour le calage et le 
conditionnement [VAN98].  
A condition de garantir sa non dégradabilité à moyen terme, la moelle pourrait également 
conduire au développement de matériaux isolants pour la construction.  
2.5.3. Propriétés thermiques des granulats végétaux en vrac 
La chènevotte et la moelle de tournesol, du fait de leur faible masse volumique et donc de la 
grande quantité d’air immobile qu’ils contiennent, laissent présager un comportement 
thermique isolant. 
 
Avant d’incorporer les particules végétales au liant, nous avons caractérisé leur comportement 
thermique seul, comme matériau en vrac. Les résultats de conductivité obtenus sur les 
différents mélanges sont présentés dans le Tableau II - 17 et confrontés aux résultats obtenus 
sur de la chènevotte par Cérézo [CER05]. Pour la chènevotte, nous avons réalisé deux 
mesures, la première en versant simplement les particules afin qu’elles remplissent la boite, et 
la deuxième, en procédant en plusieurs couches chacune étant compactée manuellement.  
 
Nature des particules Origine des mesures Masse volumique 
vrac (kg/m3) λ (W/m.K) 
CSTB [CER05] 110 0.048 
ENTPE [CER05] 155 0.058 
LMDC (vrac) 134.8 0.0545 Chènevotte 
LMDC (compactée) 164.5 0.0542 
Moelle de Tournesol LMDC 20 0.0509 
Tableau II - 17. Conductivités thermiques des granulats végétaux en vrac 
 
Les conductivités mesurées correspondent à l’arrangement en vrac des particules végétales et 
non pas à la conductivité intrinsèque du matériau moelle ou chènevotte. L’arrangement des 
particules dans la boite en PVC présente en effet une forte porosité intergranulaire, comme on 
peut le voir sur la Figure II - 44.  
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Figure II - 44. Arrangement granulaire des particules de chènevotte (A) et de moelle de tournesol (B) dans 
la boite en PVC pour la mesure de conductivité thermique. 
 
On peut évaluer cette porosité à partir de la masse volumique des particules (ρpart) et de la 
masse volumique apparente (ρapp) de l’arrangement selon la formule ci-après.  
part
appp ρ
ρ
−= 1inter  
Les résultats obtenus pour les trois mélanges sont présentés dans le Tableau II - 18.  
 
Mélange ρparticules (kg/m3) 
ρapparente 
(kg/m3) 
Porosité intergranulaire 
(%) 
Chènevotte non tassée 320 134.8 58 
Chènevotte tassée 320 164.5 49 
Tournesol 35 20.0 43 
Tableau II - 18. Tableau récapitulatif des masses volumiques et de la porosité intergranulaire des 
mélanges en vrac de granulats végétaux.  
 
A partir des résultats présentés dans les Tableau II - 17 et Tableau II - 18, on remarque tout 
d’abord la faible conductivité des arrangements en vrac de granulats végétaux.  
 
Pour les granulats de chènevotte, les valeurs mesurées sont du même ordre de grandeur que 
celles issues de la bibliographie. La conductivité thermique de la chènevotte non tassée est 
d’environ 0.0545 W/m.°C.  
 
Une deuxième mesure a été réalisée sur un mélange tassé, c'est-à-dire que les particules de 
chènevotte ont été arrangées de manière à limiter la porosité interganulaire, qui passe de 58 à 
49 % entre les deux arrangements. On remarque néanmoins que la conductivité thermique 
varie faiblement entre les deux cas, et qu’elle est légèrement plus faible pour le mélange le 
plus compact.  
Ce résultat ne peut être expliqué par un transfert de chaleur purement conductif ; en effet, 
dans ce cas, plus la porosité est élevée, plus le flux thermique transmis est faible.  
Les valeurs observées soulignent donc la part convective du transfert de chaleur pendant 
l’essai, liée aux mouvements de l’air contenu dans la porosité intergranulaire. La réduction de 
cette porosité par tassement des particules de chanvre, limite ce mode de transfert de chaleur 
et conduit donc à une conductivité plus faible de l’arrangement.  
 
Pour une porosité intergranulaire légèrement inférieure à celle du mélange de chènevotte 
tassé, le mélange granulaire de moelle de tournesol présente une conductivité d’environ 0.051 
W/m°C et donc inférieure à celle de la chènevotte. Ce résultat laisse présager des propriétés 
thermiques intrinsèques de la moelle de tournesol très intéressantes, générées par sa forte 
porosité intraparticulaire. Des essais de caractérisation complémentaires devront être menés 
afin de déterminer cette propriété.  
A B 
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Les valeurs de conductivité en vrac sont donc fortement dépendantes de la porosité 
intergranulaire de l’arrangement, mais elles mettent néanmoins en évidence le fort potentiel 
d’isolant thermique de ces deux types de granulats végétaux. 
2.5.4. Isothermes de sorption/désorption des granulats végétaux 
Les isothermes de sorption et désorption de vapeur d’eau à 25°C de la moelle de tournesol et 
des granulats de chènevotte ont été déterminés par une méthode dynamique. Les résultats sont 
présentés sur la Figure II - 45 ci-après.  
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Figure II - 45. Isotherme de sorption/désorption de vapeur d’eau à 25°C de la moelle de tournesol et de la 
chènevotte 
 
Les isothermes mettent en évidence une teneur en eau importante des matières végétales. Pour 
des humidités relatives d’environ 50%HR, la teneur en eau de la chènevotte est supérieure à 
8% tandis que celle de la moelle de tournesol dépasse les 12%. 
Cette teneur en eau relativement élevée pour des humidités relatives courantes dans le 
bâtiment laisse présager une influence de l’humidité relative sur les propriétés thermiques du 
composite qu’il ne suffira donc pas de déterminer à l’état sec.  
 
Par ailleurs, l’écart plus marqué entre les deux types de granulats au niveau des humidités 
relatives supérieures à 80%HR laisse penser que la moelle de tournesol contient plus de pores 
de grandes tailles que la chènevotte.  
 
Cependant, il est important de noter que ces résultats sont exprimés en teneur massique et 
peuvent donc être trompeurs. En effet, la masse volumique de la moelle de tournesol étant 
environ 10 fois plus faible que celle de la chènevotte (35 kg/m3 environ contre 320 kg/m3 
pour la chènevotte), la teneur volumique en eau sera également bien plus faible. Par exemple, 
à 90%HR, 1 m3 de chènevotte contiendra environ 64 kg d’eau, tandis qu’1 m3 de moelle de 
tournesol ne contiendra que 10.5 kg d’eau. On peut donc s’attendra à des propriétés 
thermiques moins impactées par les variations d’humidité.  
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En revanche, le comportement hygroscopique de la moelle (capacité à réguler l’humidité 
relative ambiante par fixation ou restitution de vapeur d’eau), et hygrothermique (propriétés 
isolantes liées notamment aux phénomènes d’évapo-condensation) pourrait être moins 
intéressant que celui de la chènevotte.  
Ces mécanismes résultent néanmoins de phénomènes dynamiques complexes de transfert de 
masse sous forme vapeur et liquide, commandés par des paramètres tels que les coefficients 
de diffusion et non par des propriétés déterminées « à l’équilibre » tels que les isothermes de 
sorption/désorption. Ces paramètres devront être déterminés lors d’une étude spécifique non 
réalisée dans le cadre de cette thèse.  
 
En comparant l’isotherme de la chènevotte obtenu par méthode dynamique à celui présenté 
dans la littérature (Figure II - 46 [GAR00]), on remarque que nous obtenons des teneurs en 
eau légèrement inférieures, ce qui confirme le fait que cette méthode ne permet pas 
d’atteindre un véritable équilibre hydrique.  
 
Figure II - 46. Isothermes de sorption/désorption de vapeur d’eau à 20°C des particules de chènevotte 
[GAR00] 
 
Le phénomène d’hystérésis mis en évidence sur ces isothermes peut est attribué à différents 
mécanismes. Un changement de géométrie de la porosité lors de l’adsorption peut être 
envisagé, mais les phénomènes classiquement décrits dans la littérature sont l’effet bouteille 
d’encre ou la différence de l’angle de contact à l’adsorption et la désorption [BAR07]. 
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3. Conclusion 
Ce chapitre a permis de présenter les caractéristiques des différentes matières premières qui 
entrent dans la composition des matériaux composites développés dans cette étude.  
Il s’agit des composants minéraux de la matrice liante, à savoir la chaux hydraulique naturelle 
et le métakaolin, mais également de matériaux d’origine agricole, moins conventionnels dans 
notre domaine, comme les adjuvants d’origine végétale, les fibres et les granulats végétaux.  
 
Les données présentées dans ce chapitre sont issues de la bibliographie ou des essais de 
caractérisation menés lors de notre étude.  
 
La chaux hydraulique naturelle (NHL5) a été choisie pour son double mécanisme de prise, 
hydraulique et aérienne, qui laisse présager un développement des résistances plus rapide que 
pour un mélange uniquement basé sur de la chaux aérienne. 
 
Elle sera associée au métakaolin (MK), addition pouzzolanique produite dans la région 
toulousaine. L’utilisation de ce composant, dont la fabrication induit un impact limité, tant en 
termes d’émissions de CO2 que de consommation énergétique, permettrait de formuler une 
matrice minérale plus respectueuse de l’environnement.  
 
Une étude préliminaire a été menée sur une série d’adjuvants organiques co-produits de la 
filière agro-industrielle. Ces molécules, issues du végétal et sélectionnées pour leur 
disponibilité, leurs procédés de transformation propres et leur absence d’écotoxicité, 
possèdent des propriétés tensioactives. Les deux produits sélectionnés à l’issue de cette 
campagne sont le monolaurate de sorbitan éthoxylé (SME) et le carbonate de glycérol (CG).  
Le SME est facilement synthétisé à partir d’un sucre et d’une huile végétale. Il a été retenu en 
raison de son effet entraineur d’air dans la pâte fraiche, qui permettrait d’obtenir une matrice à 
la masse volumique réduite et aux meilleures propriétés d’isolation thermique.  
Le CG est quant à lui synthétisé à partir du glycérol, co-produit de la fabrication à l’échelle 
industrielle du biodiesel dont les quantités produites sont aujourd’hui en excès par rapport aux 
débouchés existants dans les domaines cosmétiques, pharmaceutiques et alimentaires.  
Le CG, incorporé à la pâte liante pouzzolanique fraiche, agit tel un accélérateur de 
durcissement et conduit aussi à une amélioration de la résistance de la matrice durcie à 28 
jours. Ces propriétés sont particulièrement intéressantes dans le cadre d’une application en 
préfabrication à démoulage immédiat qui nécessite d’améliorer les performances mécaniques 
au très jeune âge.  
 
Les trois types de fibres végétales testées dans ce projet sont les fibres de lin, de chanvre et de 
yucca.  
Les fibres de lin et de chanvre sont des fibres issues de la tige de plantes (on parle de fibres 
libériennes) cultivées et disponibles en France. Elles sont d’ores et déjà utilisées pour des 
applications en bâtiment sous forme de laines isolantes. Leurs réseaux de production et de 
commercialisation sont de ce fait déjà structurés. 
Les fibres de yucca sont extraites des feuilles de la plante. Le niveau de transformation des 
fibres utilisées dans cette étude est relativement limité, et de nombreux résidus sont présents 
entre et autour des faisceaux de fibres.  
 
Ces fibres se présentent sous forme de faisceaux qui regroupent plusieurs fibres élémentaires. 
Tandis que, pour le lin, les observations microscopiques permettent de distinguer nettement 
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les fibres élémentaires, il est plus difficile de les observer dans les faisceaux de fibres de 
chanvre. Ils sont en effet recouverts de graisses et de cires, qui, dans le cas du lin, ont été 
éliminées au cours du rouissage.  
 
Les dosages chimiques et les analyses par DRX et ATG ont confirmé les résultats de la 
bibliographie concernant la composition des fibres végétales : les fibres de lin et de chanvre 
sont principalement composées de cellulose et leur teneur en lignine est faible.  
Concernant les propriétés physiques des fibres, on relève la valeur très élevée de leur 
coefficient d’absorption d’eau, en particulier pour les fibres de yucca qui absorbent plus de 2 
fois leur masse en 24 heures.  
Enfin, les fibres de lin et de chanvre possèdent des résistances en traction dépassant largement 
les 500 MPa et significativement plus élevées que celles des autres types de fibres végétales et 
même polymériques. 
 
Globalement, la synthèse bibliographique et les essais menés sur les fibres végétales ont mis 
en évidence une forte dispersion des propriétés chimiques, physiques et surtout mécaniques 
des fibres végétales, liée d’une part à leur caractère naturel et d’autre part à la multitude de 
facteurs pouvant influencer leur développement agricole ainsi que leur transformation 
industrielle.  
 
La dernière partie de ce chapitre a été consacrée à la caractérisation des deux types de 
granulats végétaux retenus dans cette étude, à savoir la chènevotte du chanvre et la moelle de 
tournesol.  
La chènevotte désigne la partie ligneuse fragmentée de la tige du chanvre. Sa disponibilité et 
son faible coût expliquent notamment son utilisation comme granulat léger dans le composite 
« béton de chanvre ». Nous avons observé, par microscopie, sa structure tubulaire très poreuse 
qui explique la faible masse volumique apparente des particules, de l’ordre de 320 kg/m3.  
La moelle de tournesol est le constituant principal de la tige du plant de tournesol. Cette 
matière blanche, à l’aspect proche de celui du polystyrène, n’est à notre connaissance, pas 
valorisée. Sa structure alvéolaire lui confère une masse volumique apparente très réduite 
proche de 35 kg/m3, soit environ 10 fois moins que la chènevotte.  
Les conductivités thermiques faibles des arrangements en vrac de ces particules confirment 
l’intérêt de leur utilisation en tant que granulats légers isolants dans un composite pour le 
bâtiment.  
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Dans ce chapitre, nous nous proposons de caractériser les effets de l’incorporation de deux 
adjuvants organiques, retenus lors de la phase exploratoire, sur une matrice pouzzolanique 
composée de chaux hydraulique naturelle (NHL) et de métakaolin (MK). Ces adjuvants, le 
carbonate de glycérol (CG) et le sorbitan monolaurate éthoxylé (SME), influencent aussi bien 
les propriétés à l’état frais que celles à l’état durci de la matrice.  
 
Après avoir présenté les méthodes employées dans ce chapitre, nous exposerons les différents 
critères pris en compte pour le choix de la composition du liant. Nous présenterons ensuite les 
résultats expérimentaux concernant l’influence du CG et du SME sur les propriétés physiques 
(porosité et masse volumique), les propriétés de surface, le retrait ainsi que l’absorption 
capillaire des pâtes pouzzolaniques. Nous évaluerons enfin l’effet du CG et du SME sur les 
performances mécaniques de la pâte.  
 
Dans les deux parties suivantes, nous identifierons les mécanismes d’action spécifiques du 
CG et du SME. Pour le CG, nous explorerons sa capacité à induire le raidissement de la pâte 
au jeune âge et son influence sur les propriétés mécaniques du liant à court, moyen et long 
termes. Afin d’identifier les interactions entre le CG et la matrice minérale, un suivi de 
l’évolution de la microstructure au cours de l’hydratation sera réalisé par diffraction de rayons 
X et thermogravimétrie. Concernant le SME, son effet entraineur d’air et son influence sur la 
porosité à l’état durci seront commentés.  
 
Enfin, nous terminerons ce chapitre en présentant les propriétés d’usage de la matrice retenue 
pour la suite de l’étude, et nous comparerons ces performances à celles d’autres matrices 
utilisées conventionnellement dans la formulation d’écomatériaux.  
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1. Méthodes 
Dans cette partie, nous décrirons les méthodes utilisées pour caractériser l’action spécifique 
des adjuvants organiques sur notre matrice pouzzolanique. 
Certaines méthodes ayant déjà été présentées dans les chapitres précédents, leur description ne 
sera pas réitérée ici, nous nous réfèrerons simplement au paragraphe correspondant. 
1.1. Propriétés à l’état frais 
1.1.1. Seuil de cisaillement 
Le seuil de cisaillement de la pâte fraîche a été mesuré avec un rhéomètre rotatif Anton Paar. 
L’essai consiste à appliquer une contrainte de cisaillement croissante à la pâte (1 Pa/s) mise en 
place entre deux cylindres concentriques. Lorsque le taux de déformation devient significatif, 
on considère que la valeur de contrainte atteinte correspond au seuil de cisaillement.  
Afin de pouvoir réaliser l’essai avec l’appareillage disponible, nous avons augmenté le 
rapport E/L des pâtes testées, car le rapport E/L de 0.5 utilisé dans le reste de l’étude ne 
permettait pas d’atteindre une fluidité suffisante. La pâte témoin et la pâte incorporant le CG 
ont donc toutes les deux été fabriquées avec un rapport E/L de 0.58 afin de pouvoir comparer 
les résultats et mettre en évidence l’effet spécifique du CG.  
 
La séquence de malaxage adoptée est présentée dans le Tableau III - 1 ci-après.  
 
Séquence de malaxage 1 2 3 4 5 
Durée (s) 30  30  30  60  30  
Vitesse faible faible faible stop rapide 
Témoin NHL + MK NHL + MK 
+ Eau 
NHL + MK 
+ Eau 
NHL + MK 
+ Eau 
NHL + MK 
+ Eau 
Pâte 
1% CG NHL + MK NHL + MK 
+ Eau 
NHL + MK 
+ Eau + GC 
NHL + MK 
+ Eau + GC 
NHL + MK 
+ Eau + GC 
Tableau III - 1. Séquence de malaxage pour la réalisation des pâtes liantes testées au rhéomètre 
 
A la fin du malaxage, la pâte était immédiatement transférée dans la cellule du rhéomètre, 
puis nous procédions aux essais aux échéances de 0, 5, 11 et 15 minutes. En prenant en 
compte les 2 minutes et 30 secondes de malaxage en présence d’eau et les 3 minutes 
supplémentaires nécessaires au transfert de la pâte dans le rhéomètre, la première mesure était 
donc en réalité réalisée 5 minutes et 30 secondes après le premier contact eau/liant anhydre.  
Les essais ont été réalisés dans une ambiance contrôlée à 20°C, ils ont été répétés deux fois 
par échéance. 
1.1.2. Suivi de conductivité et de pH  
La méthode expérimentale utilisée est basée sur le test conductimétrique de Vernet qui permet 
d’étudier la réactivité de systèmes ciment/adjuvants [VER92]. Les mesures sont réalisées dans 
un réacteur double peau régulé en température (20°C). La conductivité et le pH ont été 
mesurés en continu avec des sondes Radiometer Analytical durant une période de 24 heures, 
tandis que les résultats étaient enregistrés par un système d’acquisition de données.  
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Les essais ont été réalisés sur des solutions diluées de liant composé de 50% de NHL et de 
50% de MK, avec un rapport E/L de 3. Durant l’essai, la solution a été homogénéisée par 
agitation magnétique. La solution témoin et la solution incorporant du CG ont été testées, le 
dosage en adjuvant a été fixé à 4% en masse de liant afin de maximiser les effets et faciliter 
ainsi leur mise en évidence.  
1.1.3. Dosages de solution par HPLC 
Des solutions diluées (E/L = 4) et filtrées de liant (50% NHL + 50% MK) ont été analysées 
par chromatographie en phase liquide.  
Le dosage en adjuvant a été fixé à 4% en masse de liant afin de faciliter la mise en évidence 
des phénomènes d’interaction entre les particules minérales et l’adjuvant. Les solutions ont 
été agitées pendant toute la durée de l’essai.  
Les échéances d’analyse ont été de 10 minutes, 4 heures, 8 heures, 16 heures et 24 heures 
après la mise en contact des composés anhydres avec l’eau.  
Ce protocole expérimental a été répété deux fois.  
L’appareil utilisé est constitué d’une pompe P1500 Spectra Physics Analytical et d’un 
injecteur automatique AS3000. Le détecteur est un Varian 350RI et l’éluant est une solution à 
4.10-3 N de H2SO4, avec un débit de 0.8 mL/min. La colonne comporte un greffage de résine 
cationique (CAR-H). 
1.1.4. Teneur en air à l’état frais 
La teneur en air à l’état frais de la pâte a été déterminée à l’aide d’un aéromètre à mortier 
selon la méthode à pression préconisée par la norme NF EN 413-2. Les résultats présentés 
résultent de la moyenne de deux mesures.  
1.2. Propriétés physiques  
1.2.1. Mesure de la masse volumique apparente et de la porosité accessible à l’eau 
La porosité accessible à l’eau et la masse volumique apparente des échantillons de pâte 
pouzzolanique durcie ont été déterminées selon le protocole AFPC-AFREM [AFP97].  
La masse volumique apparente (ρd) et la porosité accessible à l’eau (ε) sont calculées suivant 
les équations ci-dessous :  
eau
eauair
d MM
M ρρ ⋅
−
=
sec
   
eauair
air
MM
MM
−
−
=
secε  
Où :  
ρd : masse volumique apparente de l’échantillon (kg/m3) 
ε : porosité accessible à l’eau 
Meau : masse du corps d’épreuve immergé dans l’eau (kg) 
Mair : masse du corps d’épreuve imbibé pesé dans l’air (kg) 
Msec : masse du corps d’épreuve sec pesé dans l’air (kg) 
ρeau : masse volumique de l’eau du bac de pesée hydrostatique (kg/m3) 
 
Les essais sont réalisés sur, au minimum, 5 demi-éprouvettes 4*4*16 cm3.  
Les pesées sont réalisées à l’aide de balance précise à 0.01 g près.  
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1.2.2. Porosimétrie à mercure  
1.2.2.1. Principe 
La porosimétrie à mercure consiste à faire pénétrer du mercure dans un échantillon en 
exerçant des pressions croissantes. Plus la pression sera élevée, plus le mercure remplira des 
pores de petite dimension. 
 
En faisant l’hypothèse de pores cylindriques, on peut relier la pression d’injection au rayon 
des pores accessibles par l’équation de Washburn (Laplace) :  
P
r
θσ cos2
=  
Où :  
r : rayon des pores remplis (m) 
σ : tension superficielle du mercure (N/m) 
θ : angle de contact du mercure sur le solide (°) 
P : pression d’injection (Pa) 
 
A chaque incrément de pression, on mesure le volume de mercure injecté dans l’échantillon, 
et on obtient ainsi la distribution porale de l’échantillon.   
1.2.2.2. Dispositif expérimental 
Les essais ont été réalisés à 20°C sur deux porosimètres à mercure complémentaires de 
modèles Thermo Finningan Pascal 140 et Pascal 240. Ils décrivent des gammes de pression 
allant respectivement de 0.1 à 250 kPa et de 0.1 à 200 MPa. 
Les résultats sont ensuite combinés pour obtenir la distribution porale sur toute la gamme de 
rayons étudiés (2.5 nm à 100 µm).  
Préalablement à l’essai, les échantillons sont séchés en étuve à 80°C puis ramenés à 
température ambiante dans un dessiccateur.  
1.2.3. Détermination de l’hystérèse de mouillage de la pâte durcie  
L’appareillage utilisé, un tensiomètre 3S de la société GBX, permet de mesurer l’angle à 
l’avancée et au retrait entre un substrat et un liquide (Figure III - 1 A). Par définition, 
l’hystérèse de mouillage se définit comme la différence entre ces deux angles.  
 
Dans notre cas le substrat sera constitué de nos différentes pâtes avec ou sans adjuvants et le 
liquide sera de l’eau déminéralisée. L’essai de mouillabilité (Figure III - 1 B) sera réalisé sur 
un parallélépipède rectangle de pâte préalablement séché jusqu’à stabilisation de la masse à 
l’étuve à 80°C et ramené à température ambiante dans un dessiccateur. 
Trois échantillons de chaque formulation ont été testés. 
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Figure III - 1. Schématisation de l’angle à l'avancée et au retrait (A), dispositif de mesure de l’angle à 
l’avancée (B), schématisation de l’essai (C) et essai de calibrage du tensiomètre à l’aide de la lame de 
Wilhelmy (D) 
 
Le principe de la mesure (Figure III - 1 B et C) est d’immerger puis d’émerger l’échantillon 
dans de l’eau distillée. Le capteur de pesée, relié à une balance de Kahn, permet alors de 
mesurer l’effort exercé par les forces de surface (ménisque) au cours de ces deux étapes. 
 
Les angles à l’avancée et au retrait peuvent alors être déterminés selon la formule suivante :  
F = P.σ.cosθ 
 
Où :  
F : force exercée sur l’échantillon (mN) 
P : périmètre de l’échantillon (m) 
σ : tension superficielle de l’eau distillée (mN/m) 
θ : angle à l’avancée ou au retrait (°) 
 
Préalablement à l’essai, le tensiomètre a été calibré par mouillage d’une lame mince de 
Wilhelmy en platine parfaitement mouillante dans de l’eau distillée (Figure III - 1.D), la 
mesure du tensiomètre permet alors de déterminer la tension superficielle du liquide.  
 
Ces essais ont été réalisés au sein du Laboratoire de Chimie Agro-industrielle (LCA) de 
Toulouse. 
1.2.4. Détermination du coefficient d’absorption d’eau par capillarité 
Les essais ont été réalisés en s’inspirant du protocole AFPC-AFREM [AFP97]. Les 
échantillons testés sont deux demi-éprouvettes 4x4x16 cm3 de pâte de liant.  
Préalablement à l’essai, les éprouvettes sont sciées de manière à éliminer la couche ayant été 
en contact avec le coffrage. Les échantillons sont ensuite séchés à l’étuve à 80°C jusqu’à 
stabilisation de la masse (variation de masse entre deux pesées espacées de 24h inférieure à 
0.1%) puis ramenés à température ambiante dans un dessicateur avant l’essai.  
A B C 
D 
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L’essai consiste à mesurer l’évolution de masse des échantillons dont la sous-face affleure 
l’eau. En pratique, cette condition est obtenue en disposant les échantillons sur un lit de 
gravillons et en les immergeant sur une profondeur de 2 mm environ. La Figure III - 2 ci-
après représente le dispositif expérimental.  
 
 
Figure III - 2. Dispositif expérimental de mesure du coefficient d’absorption capillaire 
 
Les pesées sont réalisées après avoir superficiellement séché les éprouvettes pour les 
échéances de 5, 10, 15, 30 et 60 minutes et de 4, 8 et 24 heures.  
 
Le coefficient d’absorption capillaire à chaque échéance est calculé selon la formule ci-après :  
A
mm
c x 0
−
=      
Où :   
c : coefficient d’absorption capillaire (kg/m²) 
mx : masse de l’éprouvette à l’instant x (kg) 
m0 : masse initiale de l’éprouvette (kg) 
A : section de l’éprouvette (m²) 
 
Les phénomènes d’absorption capillaire étant des phénomènes diffusifs, il est montré que leur 
évolution est linéaire en fonction de la racine du temps, il est donc d’usage de représenter 
l’évolution du coefficient d’absorption en fonction de la racine carrée du temps.  
 
La Figure III - 3 ci-après présente deux exemples de résultats obtenus sur des éprouvettes de 
liant témoin (50% NHL+50% MK) et de liant incorporant 1% de CG âgées de 3 mois. L’essai 
a été réalisé sur deux demi-éprouvettes, les valeurs présentées sur le graphique correspondent 
à la moyenne des deux valeurs. 
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Figure III - 3. Coefficient d’absorption capillaire en fonction de la racine carrée du temps pour une pâte 
témoin et une pâte incorporant 1% de CG, âgées de 3 mois 
 
On constate effectivement sur la Figure III - 3 la modélisation correcte du phénomène 
d’absorption capillaire par une loi linéaire en racine du temps. La stabilisation nettement 
visible sur la courbe de la pâte témoin correspond à une limite physique qui intervient lorsque 
le front d’ascension capillaire atteint le haut de l’éprouvette.  
Afin de comparer les différents résultats, nous allons définir un indice d’absorption capillaire, 
exprimé en kg.m-2.min-0.5, qui correspond au coefficient directeur de la droite d’évolution du 
coefficient d’absorption en fonction de la racine carrée du temps.  
Pour ce faire, nous utiliserons l’équation de la droite des moindres carrés en éliminant si 
nécessaire les points expérimentaux correspondant au palier lié à l’arrivée du front capillaire 
en haut de l’éprouvette. Nous n’imposons pas non plus le passage par l’origine en raison des 
phénomènes perturbateurs qui interviennent au moment des premières mesures, notamment le 
fait que sur les premiers millimètres, l’éprouvette est immergée et les phénomènes diffusifs ne 
sont par purement capillaires et ascendants.  
 
Dans le cas présenté, l’indice d’absorption capillaire sera :  
atém = 4.28 kg.m-2.min-0.5 
aCG = 0.47 kg.m-2.min-0.5 
1.2.5. Mesure de la conductivité thermique 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.6 du Chapitre 2. 
1.2.6. Détermination des isothermes de sorption/désorption de vapeur 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.7 du Chapitre 2. 
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1.3. Variations dimensionnelles 
1.3.1. Confection des éprouvettes 
Afin d’identifier l’effet du CG et du SME sur les variations dimensionnelles de la pâte liante, 
4 formulations ont d’abord été réalisées : un mélange témoin composé de 50% de NHL et de 
50% de MK, et trois mélanges adjuvantés par 1% de CG, 1% de SME et la combinaison des 
deux adjuvants.  
Puis, pour identifier l’influence du dosage en adjuvants, d’autres mélanges ont été réalisés 
avec des dosages en CG variant entre 0.25 et 2 % et des dosages en SME variant entre 0.25 et 
3%.  
Les dosages en adjuvants sont donnés en pourcentage de masse de liant.  
Pour tous les mélanges, le rapport E/L a été fixé à 0.5.  
 
La séquence de malaxage adoptée, réalisée dans un malaxeur à pales normalisé selon la NF-
EN 196-1, était la suivante :  
- malaxage à petite vitesse des constituants secs pendant 30 secondes, 
- ajout de l’eau, 
- malaxage à petite vitesse des constituants secs et de l’eau pendant 30 secondes, 
- ajout du SME directement dans la pâte fraiche, 
- malaxage à petite vitesse pendant 30 secondes, 
- arrêt pendant 1 minute pour racler les parties anhydres éventuellement présentes sur le 
bord du bol du malaxeur, 
- ajout du CG directement dans la pâte fraîche, 
- malaxage à grande vitesse de la pâte pendant 30 secondes. 
 
La pâte fraîche a été mise en place dans des moules de trois éprouvettes 4*4*16 cm3 à la table 
à chocs (10 coups). Les moules utilisés sont des moules perforés, préalablement équipés de 
plots de retrait pour effectuer le suivi dimensionnel unidirectionnel.  
1.3.2. Retrait total, endogène et perte de masse 
Les variations dimensionnelles et la perte de masse des échantillons de pâte liante ont été 
déterminées suivant la norme NF P 15-433 s’appliquant conventionnellement aux mortiers.  
Cependant, afin d’assurer leur stabilité mécanique, le démoulage des échantillons n’a été 
réalisé que 36 heures après le coulage (t0). A partir de ce moment, les échantillons ont été 
conservés en ambiance contrôlée à 20°C, 50% HR.  
Les éprouvettes destinées à la mesure du retrait endogène, ont été, au moment du démoulage, 
recouvertes de papier aluminium imperméable à la vapeur d’eau afin d’éviter tout transfert 
d’eau des échantillons vers l’ambiance.  
 
Les retraits à chaque échéance sont exprimés suivant la relation :  
L
dlR = .1000 
Où : 
R : retrait relatif (µm/m) 
dl : variation de la longueur de l’éprouvette calculée par différence entre la mesure initiale au 
démoulage et la mesure finale à chaque échéance (µm) 
L : longueur de base prise égale à 160 mm 
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1.4. Propriétés mécaniques  
1.4.1. Fabrication et conservation des éprouvettes de pâte liante 
La formulation de la pâte, c'est-à-dire les dosages en NHL, MK et adjuvants, a varié entre les 
différentes campagnes d’essais. Les compositions seront rappelées dans les paragraphes des 
résultats expérimentaux correspondants. Le rapport E/L a en revanche été maintenu constant 
et égal à 0.5. 
 
La séquence de malaxage adoptée n’a pas non plus variée. Le malaxeur utilisé est un 
malaxeur à pâles conforme à la norme NF-EN 196-1, et la séquence de malaxage a été la 
suivante :  
- malaxage à petite vitesse des constituants secs pendant 30 secondes, 
- ajout de l’eau, 
- malaxage à petite vitesse des constituants secs et de l’eau pendant 30 secondes, 
- ajout du SME directement dans la pâte fraiche, 
- malaxage à petite vitesse pendant 30 secondes, 
- arrêt pendant 1 minute pour racler les parties anhydres éventuellement présentes sur le 
bord du bol du malaxeur, 
- ajout du CG directement dans la pâte fraîche, 
- malaxage à grande vitesse de la pâte pendant 30 secondes. 
 
La pâte fraîche a été mise en place dans des moules de trois éprouvettes 4*4*16 cm3 à la table 
à chocs (10 coups). 
Le démoulage intervient 48 heures après le coulage.  
Différents modes de conservation ont été envisagés dans notre étude, à savoir en immersion 
dans de l’eau, en salle régulée à une humidité relative supérieure ou égale à 95%HR ou encore 
en salle de conservation à 20°C et 65%HR.  
1.4.2. Essais à vitesse de chargement constante 
Les essais mécaniques ont été réalisés aux différentes échéances selon la norme NF-EN 196-1 
à vitesse de chargement constante égale à 0.05 kN/s pour l’essai de flexion et 2.4 kN/s pour 
celui de compression. 
1.4.3. Essais à vitesse de déplacement constante 
Les essais mécaniques à vitesse de déplacement constante ont été réalisés sur une presse 
Hounsfield H50KS, les essais de flexion et de compression ont été menés à des vitesses de 
déplacement respectives de 0.3 mm/min et de 0.5 mm/min.  
1.5. Suivi d’hydratation et caractérisation microstructurale  
1.5.1. Préparation des échantillons 
Les échantillons de pâte destinés aux suivi d’hydratation ont été conservés dans une ambiance 
dont l’humidité relative était supérieure ou égale à 95%HR afin d’éviter que les phénomènes 
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d’hydratation soient limités par un défaut d’eau dû à une évaporation excessive et rapide de 
l’eau de gâchage.  
 
Afin de réaliser des suivis d’hydratation aux très jeunes âges, il a été nécessaire de stopper 
l’hydratation des pâtes. Par ailleurs, les analyses thermogravimétriques nécessitent 
l’élimination de l’eau libre contenue dans les échantillons préalablement à l’essai, afin de 
distinguer les pertes de masse correspondant aux hydrates de type C-S-H ou aluminates de 
calcium notamment.  
 
Deux méthodes ont été envisagées : la lyophilisation des échantillons et leur séchage à 
l’acétone.  
 
- Protocole de lyophilisation :  
Les échantillons de pâte sont plongés dans l’azote liquide ce qui induit la congélation de 
l’eau interstitielle des échantillons. Ils sont ensuite mis sous vide (13.3 Pa) dans un 
lyophilisateur (Freezone 4-5, Labconco Roucaire) pendant 24 heures. Sous l’effet de la 
pression, l’eau libre contenue dans les échantillons est sublimée et la vapeur d’eau 
éliminée.  
 
- Protocole de déshydratation à l’acétone :  
Les échantillons sont pré-broyés, la poudre est ensuite diluée dans de l’acétone, choisi 
pour son caractère hydrophile et volatil. La solution est agitée pendant 10 minutes environ, 
puis filtrée sous vide.  
 
Ensuite et avant analyse, les échantillons secs sont broyés au mortier d’agate en poudre 
passant au tamis à 80 µm avant les analyses minéralogiques.  
 
La technique de lyophilisation, qui permet de stopper brusquement l’hydratation et de 
conserver les échantillons déshydratés sous vide jusqu’à l’essai, a été retenue pour les courtes 
échéances de 10 minutes à 24 heures. Pour les échéances plus longues, la méthode de la 
déshydratation à l’acétone a été préférée en raison de sa mise en œuvre moins contraignante.  
 
Afin de contrôler la non dégradation de la nature des hydrates par ces méthodes de séchage, 
nous avons comparé, d’une part, les analyses par diffraction de rayons X de deux échantillons 
de pâte contenant 1% de CG et âgé de 24 heures, l’un n’ayant subi aucun traitement et l’autre 
ayant été déshydraté par lyophilisation (Figure III - 4). D’autre part, nous avons comparé les 
diffractogrammes obtenus pour une pâte contenant 1% de CG âgée de 7 jours non séchée et 
séchée par traitement à l’acétone (Figure III - 5). 
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Figure III - 4. Analyse par DRX d’échantillons de pâte liante incorporant 1% de CG âgés de 24 heures 
non séchés et séchés par lyophilisation 
 
Entre l’échantillon non séché et l’échantillon lyophilisé, les résultats visibles sur la Figure III - 
4 mettent en évidence : 
- des différences d’intensité de pics. La différence principale concerne la portlandite 
dont les pics sont plus marqués sur l’échantillon lyophilisé. Cette différence est 
attribuée à un degré d’hydratation légèrement plus avancé dans la pâte sans séchage. 
Les pics du quartz ont également des intensités différentes entre les deux 
diffractogrammes. Ces variations sont cependant contradictoires, le pic à 24° est plus 
marqué pour l’échantillon lyophilisé tandis que pour le pic à 46° c’est l’inverse. Ce 
phénomène résulte donc probablement d’une orientation différente des cristaux dans le 
porte échantillon plutôt que d’une différence de composition,  
- des différences dans les espèces minérales formées. Il apparait uniquement un pic 
d’hémicarboaluminate de calcium pour l’échantillon non séché. Ceci confirme 
l’hypothèse selon laquelle l’hydratation s’est poursuivie durant le délai entre les deux 
essais, induisant une consommation de portlandite supplémentaire et la formation 
d’hémicarboaluminates. 
 
Il semble donc que la méthode de lyophilisation puisse être utilisée sans compromettre 
l’identification des produits formés lors des premières heures de l’hydratation. 
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Figure III - 5. Analyse par DRX d’échantillons de pâte liante incorporant 1% de CG âgés de 7 jours non 
séchés et séchés par acétone  
 
Entre l’échantillon non séché et l’échantillon séché à  l’acétone, deux différences peuvent être 
distinguées sur la Figure III - 5 :  
- le pic principal des hémicarboaluminates est plus marqué sur l’échantillon sans 
séchage que sur l’échantillon traité à l’acétone, 
- les pics de portlandite, au contraire, sont plus intenses pour l’échantillon séché à 
l’acétone que pour l’échantillon sans séchage.  
 
Ces résultats sont conformes à ceux mis en évidence à l’échéance de 24h, le délai entre l’essai 
sur échantillon déshydraté et l’échantillon non séché est responsable d’un avancement des 
mécanismes de réaction légèrement plus poussé dans la pâte non séchée.  
 
Afin de confirmer ces constatations, des analyses thermogravimétriques ont été réalisées sur 
les pâtes incorporant 1% de CG, âgées de 7 jours, sans séchage, déshydratées par 
lyophilisation ou séchées à l’acétone. Les courbes dérivées de l’ATG sont présentées sur la 
Figure III - 6. Pour faciliter l’analyse des résultats, les courbes ont été décalées suivant l’axe 
des ordonnées.  
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Figure III - 6. Dérivées des courbes d’analyse thermogravimétrique d’échantillons de pâte liante 
incorporant 1% de CG âgés de 7 jours non séchés, séchés par lyophilisation et par acétone. 
 
On note l’efficacité des deux traitements à éliminer l’eau libre, ce qui rend possible 
l’observation des pics liés à la décomposition de différents hydrates et surtout des C-S-H dont 
le pic est visible autour de 100°C sur la Figure III - 6.  
 
La bosse liée aux hydrates de type carbonates de calcium (entre 700 et 850°C) semble 
légèrement plus marquée avec les échantillons séchés qu’avec l’échantillon brut. Cette 
différence reste néanmoins limitée et on ne note pas d’écart particulier entre les pâtes ayant 
subies les deux traitements.  
Ce résultat diffère de celui mis en évidence par Knapen [KNA09] qui conclut à la formation 
spécifique de carbonates dans le cadre d’une déshydratation par solvant, formation qui 
n’intervient pas, d’après lui, dans le cas de la lyophilisation. Cette différence peut s’expliquer 
car la nature du solvant diffère, il utilise du méthanol tandis que nous travaillons avec de 
l’acétone. De plus, il s’agit dans son cas d’un traitement lourd, de 24 heures, tandis que dans 
notre étude, le temps d’immersion n’excède pas 10 minutes.  
 
Nous pouvons donc conclure que le traitement de déshydratation par immersion dans 
l’acétone suivi d’une filtration ne semble pas conduire à une dégradation particulière des 
hydrates ni à une formation accélérée de carbonates, en tout cas par rapport au traitement par 
lyophilisation. 
 
Ces résultats nous amènent à conclure que les méthodes de séchage retenues n’induisent pas 
de modification majeure des pâtes étudiées, et nous permettront bien de suivre l’hydratation 
de la pâte pouzzolanique par DRX et ATG, d’autant plus que ces techniques d’analyses ne 
seront utilisées que d’un point de vue qualitatif et non quantitatif.  
1.5.2. Diffraction de Rayons X (DRX) 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.3 du Chapitre 2. 
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1.5.3. Analyses Thermogravimétriques (ATG) 
La majorité des essais a été réalisée suivant la méthode de mesure précédemment décrite dans 
le paragraphe 1.4 du Chapitre 2. 
Cependant, des essais ont été réalisés sur les pâtes témoin et incorporant 1% de CG aux 
échéances de 14, 28 et 49 jours sur un appareil STA 409 PC, avec une rampe de montée en 
température de 10°C/min. Préalablement à l’essai les échantillons minéraux ont été séchés et 
broyés au mortier d’agate au passant à 80 µm. 
1.5.4. Analyses par Résonance Magnétique Nucléaire (RMN) du solide 
Des analyses par RMN du solide ont été réalisées sur le mélange anhydre étudié (50%MK et 
50%NHL) et sur des pâtes témoin et incorporant 1% de CG âgées de 3 mois.  
Préalablement à l’essai, les échantillons ont été broyés jusqu’à obtenir des poudres passant au 
tamis à 80 µm. 
Des essais ont été réalisés avec les noyaux de silicium (29Si) et d’aluminium (27Al), deux des 
principaux constituants de la matrice étudiée. En effet, en l’état actuel des connaissances, ce 
sont ceux qui permettent d’obtenir les analyses les plus sensibles et les plus faciles à 
interpréter.  
 
Les spectres RMN MAS 1H, 27Al et 29Si ont été enregistrés sur un spectromètre BRUKER 
Avance 400 (9,4 T). Les références des déplacement chimiques sont le tétraméthylsilane 
(TMS) pour les noyaux 1H et 29Si et une solution de 1 M Al(H2O)63+ pour les noyaux 27Al. 
Les échantillons ont été placés dans des rotors en zircone de 4 mm tournant à 12 kHz. Les 
expériences ont été effectuées à la température ambiante de 21°C.  
 
Les spectres 1H ont été obtenus avec 16 acquisitions et un délai de recyclage de 5 s. Les 
spectres 27Al ont été enregistrés avec un délai de recyclage de 5 s. Les spectres 29Si ont été 
obtenus soit par polarisation directe (rotation de 30°) avec un délai de recyclage de 60 s soit 
par CP entre le 1H et le 29Si (temps de recyclage de 5 s et temps de contact de 3 ms). Les 
expériences 1D 27Al et 29Si ont été réalisées avec découplage du 1H pendant l’acquisition 
(séquence spinal64, γB1/2pi=83,3 kHz). 
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2. Influence des adjuvants organiques sur les propriétés physiques, les 
variations dimensionnelles et les performances mécaniques de la matrice 
Dans cette partie nous nous proposons d’explorer l’effet de l’incorporation du CG et du SME 
sur les propriétés macroscopiques de la matrice minérale. Il s’agira tout d’abord de déterminer 
les propriétés physiques, telles que la masse volumique, la porosité et les propriétés de surface 
des pâtes avec et sans adjuvants. Nous présenterons ensuite les variations dimensionnelles et 
l’absorption capillaire des différentes pâtes testées et chercherons à relier l’influence des 
adjuvants sur ces propriétés à celle mise en évidence sur les caractéristiques physiques. 
Enfin, l’impact de l’incorporation de ces adjuvants sur la résistance en compression de la 
matrice sera évalué. 
 
Mais, au préalable, nous présenterons la formulation de la matrice témoin sélectionnée et les 
critères qui ont motivé ce choix. 
2.1. Formulation de la matrice témoin 
Comme nous l’avons déjà indiqué dans le premier chapitre, le choix des constituants de la 
matrice répond à un cahier des charges fixé par rapport à deux types d’applications envisagées 
dans le bâtiment, à savoir des plaques de parement et des blocs autoporteurs préfabriqués. Le 
maintien des performances en extérieur et le développement rapide de résistance d’une part, et 
des critères liés aux impacts environnementaux, comme la limitation des consommations 
énergétiques et de l’émission de gaz à effet de serre ainsi que la gestion en fin de vie des 
déchets d’autre part, nous ont conduit à sélectionner la chaux hydraulique naturelle et le 
métakaolin, disponibles localement, comme constituants principaux de notre matrice 
minérale.  
Le choix des proportions de chacun d’entre eux a été fait en amont de l’étude en se fondant 
sur différents critères que nous allons présenter dans cette partie.  
2.1.1. Critères chimiques  
On peut évaluer le rapport théorique entre le MK et la NHL5 qui aboutirait à la consommation 
totale de l’hydroxyde de calcium par le métakaolin et donc à la formation maximale de C-S-H 
et de C-A-S-H. 
 
L’hydroxyde de calcium Ca(OH)2, (CH en notation cimentière) présent dans notre liant a 
deux origines :  
- celui initialement présent dans la NHL5, soit 22% en masse de la quantité de NHL5 
(Chapitre 2, Tableau 5), que nous appellerons CHini. 
- celui issu de l’hydratation des silicates de calcium (C2S) qui constituent 43% en masse 
de la NHL5. Nous désignerons cette partie, appelée aussi portlandite, CHformée. 
 
Le nombre de moles de CH initialement présente dans la NHL5 peut donc s’exprimer selon la 
relation suivante :  
74
%22.0%22.0 NHL
M
NHL
n
CH
CHini ×=×=  
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L’équation moyenne de l’hydratation du C2S est rappelée ci-après :  
CSHCHOHSC +→+ 3.022  
Une mole de C2S contribue donc à la formation de 0.3 moles de CH.  
On peut donc calculer le nombre de moles de CH formée par l’hydratation du C2S par la 
relation suivante :  
172
%43.03.03.03.0
2
2
2
NHL
M
m
nn
SC
SC
SCCHformé
×
×=×=×=  
Finalement on a :  
CHforméCHiniCHtot nnn +=  
172
%43.03.0
74
%22.0 NHLNHLnCHtot
×
×+×=  
 
Où NHL% représente le pourcentage de NHL5 dans le mélange liant.  
 
D’autre part, comme présenté dans le chapitre précédent, le métakaolin utilisé contient une 
part importante d’impuretés, principalement du quartz. On a estimé (Chapitre 2, 2.2.2.3) que 
la pureté d’Argicem était d’environ 58% en masse. La teneur molaire en métakaolin pur (AS2) 
s’exprimera donc par :  
220
%58.0%58.0
2
2
MK
M
MK
n
AS
AS ×=×=  
Où MK% représente le pourcentage d’Argicem dans le mélange liant.  
 
On rappelle l’équation bilan moyenne de la réaction pouzzolanique entre CH et AS2 :  
AS2 + 5CH + 5H  →  C5AS2H10 
 
On peut donc écrire :  
2
5 ASCHtot nn ×=  
 
soit : 
220
%58.05
172
%43.03.0
74
%22.0 MKNHLNHL ××=××+×  
 
soit : 358.0
%
%
=
NHL
MK
 
 
et : NHL% + MK% = 100 
 
Les proportions théoriques du mélange liant qui permettraient d’arriver à une consommation 
totale de la portlandite par le métakaolin seraient de 73.6% de NHL et de 26.4% de MK. 
2.1.2. Critères mécaniques 
Etant données les proportions théoriques optimales déterminées précédemment, nous avons 
déterminé la résistance mécanique en compression de la pâte liante en faisant varier la 
proportion de MK autour de ce dosage théorique entre 12.5 et 50%.  
Les résultats obtenus ont mis en évidence une augmentation des performances mécaniques 
avec le dosage en métakaolin sur toute cette plage de dosages. Il apparait donc que le rapport 
molaire MK/NHL5 n’est pas aussi important que ne le laisse présager la stœchiométrie de la 
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réaction. Il est probable que le type et la quantité d’hydrates varient selon la proportion 
relative des constituants (le C5AS2H10 est un mélange de C-S-H, C-A-S-H et C-A-H) et il est 
connu que tous ces hydrates n’ont pas la même incidence sur la résistance mécanique.  
Sur la base de cette observation et selon des critères purement mécaniques, le dosage optimal 
en MK se situerait donc à 50% ou au-delà.  
2.1.3. Critères environnementaux 
Comme cela a été mis en évidence dans les paragraphes 2.1.4 et 2.2.3, la chaux hydraulique 
naturelle présente un impact environnemental nettement plus élevé que le métakaolin, en ce 
qui concerne l’émission de gaz à effet de serre, la consommation d’énergie et l’épuisement 
des ressources naturelles.  
D’un point de vue environnemental, on peut donc dire que plus le pourcentage de métakaolin 
sera élevé dans le liant, plus l’impact sur l’environnement de ce dernier sera réduit. 
2.1.4. Critères économiques 
Les critères économiques sont aujourd’hui essentiels, voire prépondérants. Les coûts des 
constituants utilisés sont de 86 euros HT la tonne environ pour le métakaolin Argicem et de 
150 euros la tonne HT pour la chaux hydraulique naturelle NHL5. 
2.1.5. Conclusion 
L’étude des performances mécaniques montre une amélioration de la résistance en 
compression jusqu’à au moins 50% de MK et les critères environnementaux poussent à 
utiliser une quantité maximale de métakaolin. L’aspect économique tend également à 
augmenter la quantité de MK, meilleur marché que la NHL. La formulation du liant témoin 
retenue pour cette étude sera donc de 50% de métakaolin et 50% de chaux hydraulique 
naturelle. Le bilan CO2 de ce liant sera d’environ 369 kg CO2/tonne, soit une réduction 
d’environ 42% par rapport à de la chaux hydraulique seule.  
 
Il faut bien souligner qu’il ne s’agit certainement pas d’une formulation optimisée mais il faut 
se rappeler que cette étude constitue une première étape qui vise à vérifier la faisabilité de 
l’utilisation d’un tel liant en construction et à identifier ses propriétés. Dans un deuxième 
temps, si l’utilisation de ce liant s’avère opportune, une formulation adéquate devra être 
déterminée en fonction de l’usage envisagé et des performances à atteindre. 
2.2. Influence du CG et du SME sur les propriétés physiques de la matrice 
2.2.1. Masse volumique  
La masse volumique apparente des pâtes témoin et de celles incorporant 1% de CG et 1% de 
SME a été déterminée selon la procédure décrite au 1.4.2.  
Les résultats sont donnés dans le Tableau III - 2.  
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Echantillon Masse volumique apparente (kg/m3) 
Témoin 1193.8 ± 2.7 
1% CG 1190.3 ± 7.3 
1% SME 1056.3 ± 8.8 
Tableau III - 2. Masse volumique apparente des pâtes liantes témoin, contenant 1% de CG et 1% de SME 
 
On note que la masse volumique de la pâte contenant 1% de CG est très proche de celle de la 
pâte témoin, tandis que la pâte contenant 1% de SME présente une masse volumique 
légèrement plus faible (-11.5%). Ceci est à relier à l’effet entraineur d’air de ce composé. 
2.2.2. Porosité accessible à l’eau  
La porosité accessible a l’eau des pâtes témoin et de celles incorporant 1% de CG et 1% de 
SME a été déterminé selon la procédure décrite au 1.4.2.  
Les résultats sont donnés dans le Tableau III - 3.  
 
Echantillon Porosité accessible à l’eau (%) 
Témoin 51.1 ± 0.5 
1% CG 52.1 ± 0.5 
1% SME 49.4 ± 1.4 
Tableau III - 3. Porosité accessible à l’eau des pâtes liantes témoin, contenant 1% de CG et 1% de SME 
 
La porosité accessible à l’eau de la pâte avec SME est inférieure à celle des pâtes témoin et 
contenant 1% de CG, alors que sa masse volumique apparente était légèrement plus faible. On 
peut donc supposer que l’incorporation de SME à la pâte liante induit la formation d’une 
porosité fermée, non accessible à l’eau, ce qui expliquerait ces écarts. 
2.2.3. Porosimétrie au mercure 
Afin de compléter les résultats précédents, et notamment d’identifier une éventuelle influence 
des adjuvants sur la taille des pores formés, des analyses par porosimétrie au mercure ont été 
réalisées. 
Les résultats obtenus sur la pâte témoin et les pâtes contenant 1% de CG et 1% de SME âgées 
de 8 mois, sont présentés sur les  A, B et C, ci-après. 
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Figure III - 7. Distribution porale volumétrique des pâtes témoin (A), avec 1% de CG (B) et avec 1% de 
SME (C) âgées de 8 mois 
 
A 
B 
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Les résultats mettent en évidence l’influence du CG et du SME sur la taille des pores  des 
pâtes pouzzolaniques : 
- pour la pâte pure, on observe essentiellement des pores entre 2.5 et 80 nm avec un 
maximum entre 25 et 50 nm,  
- pour la pâte avec 1% de CG, la distribution est plus resserrée (pores entre 5 et 50 nm 
principalement) avec un maximum entre 10 et 20 nm, 
- pour la pâte avec 1% de SME, la distribution est beaucoup plus large, avec des pores 
plus grossiers (de 20 à 800 nm principalement), et un maximum entre 50 et 80 nm. 
 
Dans la littérature, la catégorisation des pores en fonction de leur rayon est très variable. Il 
semble en effet que, dans le domaine des matériaux cimentaires, la classification de la norme 
IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) n’est pas adéquate pour 
différencier les différentes familles de pores, les chercheurs ont donc fixé d’autres catégories 
et appellations, ce qui est parfois source de confusion. 
 
Nous utiliserons des intervalles de pores, fixés pour cette étude, afin de comparer aisément les 
différentes pâtes liantes. 
Le Tableau III - 4 donne la répartition du volume des pores en 3 catégories : les micropores de 
rayon compris entre 1 à 100 nm, les mésopores de rayon compris entre 100 nm à 1 µm, et les 
macropores de rayon supérieur à 1 µm. 
 
Le rayon moyen des pores est déterminé selon la formule proposée par Atzeni et al. [ATZ87].  
i
ii
m V
rV
r
Σ
Σ
=
ln.ln  
Où :  
rm : rayon moyen des pores 
Vi : fraction volumique de pores de rayon ri 
 
Echantillon Micro 10-100 nm 
Méso 
100 nm-1 µm 
Macro 
1-100 µm 
rm 
(nm) 
Témoin 93.6 2.7 3.6 22 
1% CG 96.3 2.7 1.1 16 
1% SME 67.3 28.8 3.9 131 
Tableau III - 4. Répartition porale et rayon moyen des pores des pâtes témoin, avec 1% de CG et avec 1% 
de SME 
 
Cette répartition des pores permet de mettre nettement en évidence l’effet du SME sur la 
distribution porale de la pâte. En effet, bien que la porosité accessible à l’eau soit du même 
ordre de grandeur que celle de la pâte témoin ou incorporant du CG, on note que la taille des 
pores est significativement modifiée.  
Ainsi, la pâte incorporant du SME possède apparemment un pourcentage de mésopores 
(28.8%) nettement plus important que les deux autres pâtes. Les mésopores présents avec le 
SME résultent donc probablement de l’entrainement d’air initial lié à la présence de cet 
adjuvant. Pour les pâtes témoin et avec 1% de CG, les mésopores sont peu nombreux (< 3%) 
et constituent la porosité capillaire, vestige de la porosité intergranulaire de la pâte fraîche. 
Ces pores ont en effet été comblés au fur et à mesure de l’hydratation par les produits de cette 
réaction. Après 8 mois de vieillissement, le stade avancé de l’hydratation et des autres 
réactions (pouzzolanique notamment) explique ce résultat.  
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En ce qui concerne la microporosité, attribuable aux pores des hydrates, elle dépasse les 90% 
pour les pâtes témoin et celles avec 1% de CG et, représente seulement 67% de la porosité de 
la pâte avec SME.  
Enfin, la macroporosité est faible dans tous les cas (< 4%).  
 
L’influence du SME sur la porosité est également confirmé par le calcul du rayon moyen des 
pores, qui est de l’ordre de 131 nm pour les pâtes avec SME tandis qu’il est seulement de, 
respectivement, 22 et 16 nm pour les pâtes témoin et incorporant 1% de CG.  
2.2.4. Propriétés de surface  
Des essais au tensiomètre ont été réalisés afin de déterminer l’angle à l’avancée de l’eau sur 
les pâtes témoin, contenant 1% de CG et contenant 1% de SME.  
 
Cet angle n’est pas égal à l’angle de goutte ou angle de contact mais, selon la littérature, ces 
deux grandeurs peuvent être corrélées [BAL98]. On pourra donc comparer les différentes 
pâtes et les classer de celle qui a le plus grand angle à l’avancée et donc le plus grand angle de 
goutte à celle qui a le plus faible angle à l’avancée et donc le plus faible angle de goutte.  
L’angle de goutte ou angle de contact représente l’aptitude d’un liquide à s’étaler sur une 
surface, il caractérise sa mouillabilité. Il correspond à l’angle formé par un support et la 
tangent à une goutte de liquide déposée sur ce support, comme schématisé sur la Figure III - 
8. 
 
Figure III - 8. Représentation de l’angle de goutte formé par de l’eau sur une surface hydrophile (S1) et 
une surface hydrophobe S2.  
 
En mesurant l’angle de goutte de l’eau sur un support, on peut qualifier la surface 
d’hydrophobe (qui a une faible affinité avec l’eau, donc un grand angle de goutte) ou 
d’hydrophile (qui a une forte affinité avec l’eau donc un angle de goutte faible). Si on 
compare les surface S1 et S2 de la Figure III - 8, on pourra dire que l’angle de goutte θ1 formé 
par l’eau sur la surface S1 étant inférieur à l’angle de goutte θ2 formé par l’eau sur la surface 
S2, le matériau S1 est plus hydrophile que le matériau S2.  
 
Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau III - 5 ci-après.  
 
Pâte Angle à l’avancée (°) 
Témoin 81.3 ± 0.5 
1% CG 117 ± 17 
1% SME 66.5 ± 13 
Tableau III - 5. Angle à l’avancée de l’eau sur les pâtes témoin avec 1% de CG et 1% de SME 
 
Les résultats mettent en évidence une forte influence du CG sur la mouillabilité de la pâte. 
Son incorporation à la pâte pouzzolanique lui confère un caractère hydrophobe à l’état durci, 
l’angle à l’avancée passant de 81.3° pour la pâte témoin à 117° pour la pâte incorporant le 
CG. L’ajout de SME réduit quant à lui légèrement l’angle à l’avancée, l’incorporation de cet 
adjuvant se traduirait donc par une augmentation du caractère hydrophile des pâtes.  
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Les mesures d’angles au retrait de toutes les pâtes ont mis en évidence une valeur nulle. Ceci 
signifie qu’une fois saturées en eau, les pâtes deviennent entièrement mouillantes. 
 
Les interactions de surfaces entre nos pâtes et la solution interstitielle présente à l’intérieur 
des pores seront également influencées par la tension superficielle de ce liquide.  
Dans la littérature on trouve, pour les produits considérés dans notre étude les valeurs 
présentées dans le Tableau III - 6. 
 
Solution Tension superficielle (mN/m) Référence 
Eau 72 [DIC04] 
Carbonate de Glycérol 45.5 [MAT01] 
Eau + 0.5% de Sorbitan Monolaurate Ethoxylé 33.7 [SHR07] 
Glycérol 63.4 [DIC04] 
Tableau III - 6. Tension superficielle de l’eau et des adjuvants étudiés 
 
Les adjuvants utilisés présentent des propriétés tensioactives, c'est-à-dire qu’ils abaissent la 
tension superficielle de l’eau. Cependant, dans le cadre de notre étude, il est difficile d’estimer 
même grossièrement, la tension superficielle effective de la solution interstitielle. En effet, 
nous n’avons pas pu déterminer la quantité d’adjuvant qui se retrouve effectivement dans les 
pores du matériau par rapport à la quantité fixée physiquement ou chimiquement dans les 
hydrates de la pâte. 
2.3. Influence du CG et du SME sur les variations dimensionnelles de la matrice 
2.3.1. Effet de l’incorporation des adjuvants dosés à 1% sur les propriétés de retrait de la 
pâte liante 
Une étude précédente réalisée par Cornac [COR05] ayant mis en évidence la réduction des 
variations dimensionnelles de pâtes de ciment incorporant des molécules organiques telles que 
le glycérol, nous avons cherché à déterminer l’effet des adjuvants organiques retenus, à savoir 
le CG et le SME, ainsi que d’une combinaison des deux sur le retrait total, le retrait endogène 
et le séchage de la matrice pouzzolanique étudiée.  
 
L’évolution au cours du temps des retraits total et endogène des différentes pâtes est présentée 
sur la Figure III - 9. 
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Figure III - 9. Evolution des retraits total et endogène des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME 
 et 1% de CG +1% de SME 
 
Les résultats mettent en évidence une réduction nette des variations dimensionnelles par 
incorporation des adjuvants.  
 
Concernant le retrait total, à une échéance de 630 jours, les pâtes adjuvantées (1% CG, 1% 
SME et 1% CG+1% SME) présentent des valeurs de retrait environ 25% plus faibles que 
celles de la pâte témoin.  
 
En revanche, l’écart entre les mélanges contenant les différents adjuvants à l’âge de 630 jours 
n’est pas significatif. On peut cependant noter que la cinétique de retrait total des pâtes 
contenant 1% de SME d’une part et de celles contenant 1% de CG et 1% de chaque adjuvant 
d’autre part, diffèrent sensiblement :  
- pour les pâtes avec 1% SME, le retrait total subit une augmentation importante durant 
les 20 premiers jours puis la vitesse de retrait diminue nettement, 
- pour les pâtes contenant 1% de CG ou 1% de CG et 1% de SME, au contraire, 
l’augmentation du retrait total se fait de manière plus progressive jusqu’à 200 jours.  
 
Concernant la réduction de retrait endogène, les deux adjuvants ne présentent pas la même 
efficacité : les pâtes contenant 1% de CG présentent une réduction du retrait endogène 
d’environ 77% par rapport aux pâtes témoin, tandis que l’incorporation de SME n’aboutit 
qu’à une réduction d’environ 18%.  
Lorsque les deux adjuvants sont combinés, l’effet du CG semble prépondérant, la réduction 
du retrait endogène par rapport à la pâte témoin étant relativement proche de celle de la pâte 
contenant 1% de CG (environ 80%).  
 
Ces observations peuvent être complétées par l’évaluation de la perte de masse au cours du 
temps des échantillons. Ces évolutions pour les différentes pâtes sont présentées sur la Figure 
III - 10.  
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Figure III - 10. Suivi de la perte de masse des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME 
 et 1% de CG +1% de SME 
 
On peut observer sur la Figure III - 10 A que les pertes de masses finales (à l’issue de 630 
jours de conservation) des pâtes témoin et adjuvantées sont comparables. Elles varient entre 
20.8% pour la pâte témoin et 22.6% pour la pâte contenant 1% de CG.  
 
Sur la Figure III - 10 B, qui constitue un grossissement de la Figure III - 10 A, on distingue 
cependant des différences dans la cinétique de séchage des différents mélanges : les mélanges 
contenant des adjuvants atteignent la perte de masse maximale rapidement, après environ 25 
jours, tandis que la masse des échantillons témoin continue de diminuer jusqu’à 100 jours 
environ.  
L’incorporation des adjuvants accélèrerait donc la cinétique de perte de masse des pâtes. Ce 
point est particulièrement intéressant pour les applications de construction puisqu’en présence 
d’adjuvants, le « séchage » des matériaux sera considérablement accéléré.  
 
On peut également remarquer l’allure différente de la courbe contenant 1% de SME. Dès 25 
jours, les échantillons reprennent de la masse (plus d’1% en masse entre 25 et 200 jours). Ceci 
peut être relié à une carbonatation plus rapide de la matrice liante liée à une porosité 
constituée de pores de plus grande dimension.  
2.3.2. Discussion des résultats expérimentaux 
Le retrait total combine les effets du retrait endogène, du retrait de dessiccation lié à 
l’évaporation de l’eau de gâchage et du retrait de carbonatation [MON07]. Les effets des deux 
adjuvants sur les retraits liés à l’exposition aux conditions extérieures (dessiccation et 
carbonatation) sont donc vraisemblablement opposés :  
- le CG semble avoir une influence neutre sur ces mécanismes (la diminution de retrait 
endogène liée à son incorporation est équivalente à la diminution de retrait total), 
- l’ajout de SME, au contraire, semble induire une limitation du retrait lié à ces 
phénomènes, puisque la réduction du retrait total atteinte est largement supérieure à 
celle du retrait endogène. Les résultats précédents laissant supposer une accélération 
de la cinétique de carbonatation avec cet adjuvant, on peut donc penser que 
l’incorporation de SME conduit à une réduction importante du retrait de dessiccation. 
 
A B 
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L’effet du CG est donc principalement visible sur la part endogène du retrait (Figure III - 9). 
Dans leurs travaux, Neville [NEV00] et Tazama [TAZ95], attribuent le retrait endogène des 
matériaux cimentaires aux mécanismes suivants :  
- l’absorption de l’eau contenue dans les pores pour permettre l’hydratation des 
particules anhydres, ce qui conduit au développement de contraintes capillaires : c’est 
le phénomène d’autodessiccation, 
- la différence de volume entre les hydrates formés et les réactifs (eau et phases 
anhydres) : c’est la contraction Le Chatelier.  
 
Or, le CG peut influencer ces deux phénomènes : 
 
- concernant le premier phénomène, on exprime classiquement la dépression capillaire, 
responsable des contraintes à l’origine du retrait, d’après la loi de Laplace :  
R
Pcap
θσ cos2
=  
Où : 
Pcap : dépression capillaire (Pa) 
σ : tension superficielle du liquide présent dans les pores (mN/m) 
θ : angle de mouillage de ce liquide sur le solide qui constitue les pores (°) 
R : rayon des pores (m) 
 
D’après les résultats présentés dans le paragraphe 2.2, le CG influence chacun de ces termes :  
• il s’agit tout d’abord d’un adjuvant tensioactif qui aura tendance à abaisser la 
tension superficielle du liquide interstitiel même s’il est difficile de savoir dans 
quelles proportions puisqu’on ne connait pas la quantité de CG que l’on retrouve 
effectivement dans la solution poreuse. La corrélation entre la réduction de la 
tension superficielle et celle du retrait a été confirmée par de nombreux auteurs 
([TAZ95], [RON05], [PAL07], [BEN08]). 
Cependant, les agents anti-retrait utilisés conventionnellement sont généralement 
des dérivés d’alcool de type néopentylglycol (CH)22-C-(CH2OH)2 [MON07] et ils 
contribuent à une diminution très nette (au moins 50%) de la tension superficielle 
de liquide interstitiel [BEN06] ce qui n’est pas le cas du CG ; 
• d’après les résultats présentés au 2.2.4, l’incorporation de CG à la pâte conduit 
également à une augmentation importante de l’angle de mouillage θ de l’eau sur ce 
solide, et donc à une diminution de cos θ et de la pression capillaire ; 
• concernant la distribution porale de la pâte, l’incorporation de CG induirait une 
légère diminution de la taille des pores, mais les essais présentés au 2.2.3 ayant été 
réalisés sur des pâtes âgées de 8 mois, il est possible que la réduction de cette 
porosité résulte de phénomènes différés comme la carbonatation. De plus, dans sa 
thèse, Monge [MON07] met en évidence la diminution du retrait d’une pâte dont la 
taille des pores est réduite par incorporation d’un adjuvant. Il attribue ce 
phénomène, contraire à la prévision de l’équation de Laplace, à une augmentation 
de la rigidité de la matrice qui s’oppose à la déformation responsable du retrait.  
 
- concernant la nature des hydrates formés, l’incorporation de CG pourrait également la 
modifier et par conséquent influencer la masse volumique de ces hydrates. Cette 
hypothèse devra être vérifiée par des analyses minéralogiques.  
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Cette combinaison de facteurs revient, en définitive, à une réduction majeure (de l’ordre de 
80%) du retrait endogène par incorporation de 1% de CG dans la pâte pouzzolanique comme 
le montrent les résultats expérimentaux. 
 
Afin de compléter nos analyses et de caractériser le comportement des différentes pâtes vis-à-
vis des phénomènes de retrait total et de perte de masse, nous avons utilisé sur la Figure III - 
11, un mode de représentation proposé par Neville [NEV00]. Il consiste à représenter 
l’évolution du retrait total en fonction de la perte de masse des échantillons.  
 
A partir de cette représentation, Neville distingue 2 phases qui correspondent à deux portions 
de droites de pente différente :  
- la première partie, pour laquelle la perte d’eau est importante alors que le retrait reste 
faible, correspondrait à l’évaporation de l’eau capillaire qui ne génère que peu de 
tension capillaire en raison de la grande taille des pores, 
- la deuxième partie, qui correspond au départ de l’eau adsorbée dans les pores des 
hydrates, génère du retrait. La pente de cette seconde droite serait caractéristique de la 
nature des hydrates formés et en particulier de leur porosité.  
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Figure III - 11.  Evolution du retrait total des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME et 1% de CG 
+1% de SME en fonction de leur perte de masse 
 
On distingue nettement deux types de comportements sur nos pâtes testées : la pâte témoin et 
la pâte contenant 1% de SME présentent des comportements comparables qui se distinguent 
de la pâte contenant 1% de CG et de celle contenant les deux adjuvants.  
A B 
C D 
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L’effet du SME peut être mis en évidence en comparant les courbes A et B : 
- dans la phase 1 : l’incorporation de cet adjuvant induit une augmentation de la 
proportion d’eau présente dans les pores capillaires. En effet, à la fin de cette phase 
qui correspond, d’après Neville, à son évaporation, la perte de masse est d’environ 
18% pour l’échantillon contenant 1% de SME tandis qu’elle n’est que de 15% pour la 
pâte témoin, 
- dans la phase 2 : la courbe correspondant à l’évaporation de l’eau des hydrates (et des 
capillaires fins) présente une pente comparable à celle du témoin mais plus courte, 
- dans la phase 3 : comme la pâte témoin, la courbe présente une zone courbée associée 
au phénomène de carbonatation.  
L’incorporation du SME conduirait donc à une porosité capillaire (i.e. de grande taille) plus 
importante, ce qui limiterait les contraintes liées à l’évaporation de l’eau contenue dans ces 
pores et réduirait significativement le retrait total. Ce résultat est en accord avec les 
distributions porales déterminées au porosimètre à mercure. Une accélération de la vitesse 
d’évaporation de liquide interstitiel pourrait également accentuer ce phénomène. 
D’après les observations faites sur les phases 2 et 3, le SME influencerait peu la nature des 
hydrates formés. La limitation marquée du retrait de dessiccation pourrait alors être attribuée 
à la réduction de la pression capillaire résultant de l’évaporation de l’eau, du fait de 
l’abaissement important de la tension superficielle du liquide interstitiel induite par 
l’incorporation de SME (résultat présenté au paragraphe 2.2.4). 
 
Concernant l’effet du CG, en comparant les courbes A et C, on peut également distinguer son 
influence durant les trois phases distinctes : 
- dans la phase 1 : le CG augmente la quantité d’eau évaporée des pores capillaires (de 
grandes dimensions) en générant un retrait réduit par rapport au témoin (première 
partie linéaire de la courbe),  
- dans la phase 2 : il induit une nette réduction de la deuxième demi-droite et la 
modification de sa pente par rapport à l’échantillon témoin, 
- dans la phase 3 : une partie courbe est nettement visible sur les échantillons contenant 
du CG. Elle est plus marquée et plus étendue que dans l’échantillon témoin, pour 
lequel cette troisième partie se limite à un « crochet » correspondant aux mesures 
faites entre 105 et 630 jours.  
L’effet du CG dans la phase 1 montre que son incorporation induit un accroissement de la 
vitesse d’évaporation de la solution interstitielle puisque les essais réalisés au porosimètre à 
mercure n’ont pas mis en évidence d’augmentation de la taille des pores par rapport au 
témoin.  
 
Cependant, dans la littérature, les résultats concernant l’influence des adjuvants réducteurs de 
retrait sur la vitesse d’évaporation de la solution interstitielle sont relativement 
contradictoires. Tandis que certains auteurs mettent en évidence une diminution du taux 
d’évaporation des systèmes avec agent réducteur de retrait ([BEN01], [BEN06], [LUR07]), 
d’autres (Monge [MON07] et Ribeiro et al. [RIB06]) obtiennent des résultats conformes aux 
nôtres, à savoir une accélération de la cinétique de séchage des échantillons avec agent 
réducteur de retrait.  
 
Cet écart pourrait s’expliquer du fait des différents mécanismes qui interviennent lors du 
séchage d’une pâte. Coussot [COU00] identifie trois régimes de séchage distincts :  
- le régime évaporatif durant lequel l’eau liquide est présente jusqu’à la surface libre de 
l’éprouvette, la vitesse de séchage est alors égale à la vitesse d’évaporation libre du 
liquide interstitiel,  
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- le régime capillaire, durant lequel la vitesse de diffusion capillaire de l’eau liquide à 
travers la porosité du matériau est insuffisante pour compenser l’évaporation de 
surface, le front liquide/vapeur s’enfonce dans l’éprouvette et se stabilise à une faible 
distance de la surface, 
- le régime récessif, durant lequel l’eau s’évapore directement depuis le cœur de 
l’éprouvette. 
 
Dans nos pâtes, l’excès d’eau étant important, le régime évaporatif gouverné principalement 
par la vitesse d’évaporation libre de la solution interstitielle serait prépondérant au moins dans 
les premiers jours. Or d’après Bendtz [BEN01] et Ribeiro et al. [RIB06], l’addition d’un agent 
réducteur de retrait à une solution aqueuse induit effectivement l’augmentation de sa 
volatilité. Les résultats obtenus par Bendtz [BEN01] avec une solution d’eau distillée et une 
solution contenant 6% d’agent réducteur de retrait sont présentés sur la Figure III - 12.  
 
 
Figure III - 12. Evolution de la perte de masse d’une solution d’eau distillée (□), d’une solution contenant 
6% d’un adjuvant réducteur de retrait (○) et de l’adjuvant réducteur de retrait seul (◊)[BEN01] 
 
L’effet du CG durant les phases 2 et 3 identifiées sur la Figure III - 11 pourrait être lié à son 
impact sur la nature des hydrates formés. Le CG induirait la formation d’hydrates plus rigides 
qui s’opposeraient à la déformation de la matrice responsable du retrait. Pour une perte de 
masse équivalente, la valeur du retrait serait réduite par rapport à la pâte témoin, ce qui 
expliquerait l’allure « courbe » mise en évidence sur la Figure III - 11. 
2.3.3. Influence du dosage en CG et SME sur la valeur du retrait total 
Afin de déterminer un dosage optimal en CG ou SME en ce qui concerne la limitation du 
retrait, nous avons suivi le retrait total de pâtes contenant de 0 à 2% de CG et de 0 à 3 % de 
SME. Les résultats sont visibles sur la Figure III - 13 ci-après.  
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Figure III - 13. Influence du dosage en CG et SME sur le retrait total à 310 jours  
de la matrice pouzzolanique étudiée 
 
La Figure III - 13 A met en évidence l’existence d’une concentration limite de CG au-delà de 
laquelle le retrait total de la pâte adjuvantée augmente à nouveau. Ce dosage est d’environ 
1.5% de CG. Au contraire, pour les pâtes incorporant du SME (Figure III - 13 B), sur la 
gamme de dosages étudiés, plus la teneur en SME augmente plus le retrait total diminue.  
 
Nous avons montré précédemment qu’un grand nombre de propriétés pouvaient influencer les 
variations dimensionnelles des pâtes. L’effet des adjuvants sur ces propriétés peut varier en 
fonction de leur dosage : il est par exemple possible qu’en deçà d’un certain dosage seuil les 
molécules d’adjuvants soient adsorbées physiquement ou fixées chimiquement au sein de la 
matrice, alors qu’au-delà, une partie se retrouverait dissoute dans la solution interstitielle en 
modifiant ses propriétés. Afin de conclure, il faudrait être en mesure de récupérer cette 
solution interstitielle afin de l’analyser et de déterminer, notamment, sa tension superficielle. 
Les essais menés jusqu’à présent n’ont pas abouti, en raison de la résistance mécanique trop 
faible de la matrice qui ne permet pas de mettre en œuvre le dispositif expérimental utilisé 
conventionnellement au laboratoire [CYR07].  
2.3.4. Conclusion 
L’incorporation de CG, de SME et d’une combinaison des deux permet de réduire de manière 
nette le retrait total d’une matrice pouzzolanique composée de 50% de NHL et de 50% de 
MK.  
Cette réduction est attribuée à une combinaison de facteurs tels que la réduction de la tension 
superficielle du liquide interstitiel, l’augmentation de sa vitesse d’évaporation et la 
modification de la mouillabilité des pâtes, de la taille des pores, de la nature des phases 
formées ou encore de la cinétique de carbonatation de la matrice. Ces paramètres peuvent 
influencer à la fois les retraits endogène, de carbonatation et de dessiccation des pâtes.  
Il est très difficile de découpler ces phénomènes et par conséquent d’isoler l’impact de chaque 
paramètre tant en termes de cinétique que d’intensité. Néanmoins, le résultat final est très 
encourageant puisque l’incorporation de ces deux adjuvants induit la diminution significative 
du retrait total des pâtes.  
 
Il semblerait que le CG agisse de manière prépondérante sur le retrait endogène, par limitation 
de la pression capillaire du fait d’une diminution de la tension superficielle du liquide 
A B 
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interstitiel et de la mouillabilité de la surface du matériau. Une augmentation de la rigidité de 
la matrice au très jeune âge pourrait également contribuer à la limitation du retrait.  
Le SME agit quant à lui par réduction de la tension superficielle, augmentation de la 
proportion de pores capillaires de grande taille et accélération de la vitesse d’évaporation. 
Ceci conduirait à une évaporation initiale plus importante qui génère peu de retrait.  
 
Des analyses complémentaires devront être réalisées afin d’identifier quantitativement 
l’impact des différents paramètres et de préciser les mécanismes mis en jeu. 
 
Pour le CG, le dosage optimal se situe autour de 1.5% tandis que pour le SME, jusqu’à 3% il 
n’y a pas de palier, plus le dosage est important plus la réduction du retrait total est marquée.  
Il serait cependant nécessaire de réaliser des pâtes incorporant les deux adjuvants à dosage 
variable afin de s’assurer qu’il n’y ait pas, entre le CG et le SME, d’interaction nuisible aux 
propriétés du composite.  
2.4. Influence du CG et du SME sur l’absorption capillaire de la matrice 
Un essai de remontée capillaire a été réalisé sur les pâtes témoin, sur celles incorporant 1% de 
CG et celles incorporant 1% de SME âgées de 3 mois, curées dans une salle à humidité 
relative supérieure à 95% HR.  
 
Les valeurs des indices d’absorption capillaire déterminés selon la méthode exposée au 1.4.1 
sont les suivantes :  
atém = 4.28 kgeau/m2/min0.5 
aCG = 0.47 kgeau/m2/min0.5 
aSME = 0.47 kgeau/m2/min0.5 
 
Ces résultats mettent en évidence une réduction majeure de l’absorption capillaire des pâtes 
par incorporation de CG ou de SME. Une réduction dans des proportions comparables a été 
mise en évidence par Izaguirre et al. [IZA09] par incorporation d’oléate de sodium dans un 
mortier de chaux. Ribeiro et al. [RIB06] observent également la réduction de l’absorption 
capillaire et de la perméabilité à l’oxygène de pâte incorporant des agents réducteurs de 
retrait.  
 
Les lois régissant l’ascension capillaire à travers un réseau poreux sont complexes et résultent 
de l’équilibre entre différentes forces : les forces d’inertie, visqueuses et de gravité.  
Dans les matériaux cimentaires, pour des pores de rayon compris entre 10 nm et 10 µm, les 
phénomènes d’ascension capillaire sont classiquement modélisés par l’équation de Washburn 
([HAN10], [FRI08]) en négligeant les effets de la gravité :  
 
tkh =     avec    
µ
θσ
2
cosrk =  
Où :  
h : hauteur de remontée capillaire (m) 
k : coefficient d’ascension capillaire (m/s0.5) 
σ : tension superficielle de l’eau (N/m) 
θ : angle de goutte de l’eau sur la pâte (°) 
r : rayon du pore (m) 
µ : viscosité dynamique de l’eau (Pa.s) 
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Dans notre cas, il faut souligner que l’essai que nous avons réalisé ne nous permet pas 
réellement de conclure quant à l’ascension capillaire mais plutôt au phénomène de succion 
capillaire, puisque nous mesurons non pas la hauteur de remontée capillaire mais bien la prise 
de masse des échantillons.  
 
Néanmoins, nous avons pu vérifier visuellement au cours des essais que, pour les échantillons 
avec adjuvant, la diminution du gain de masse des éprouvettes se traduisait effectivement par 
une réduction nette de la hauteur d’ascension capillaire.  
 
En ce qui concerne le CG, une légère réduction de la taille des pores a été notée, ce qui 
tendrait, d’après l’équation de Washburn, à limiter la cinétique d’absorption capillaire. Ce 
phénomène ne peut cependant pas, à lui seul, expliquer une réduction dans de telles 
proportions. Le paramètre prépondérant serait alors l’augmentation de l’angle de contact, 
autrement dit la diminution de la mouillabilité de la pâte.  
 
En ce qui concerne le SME, les effets mis en évidence sur les différents termes intervenant 
dans l’équation de Washburn ne permettent pas d’expliquer la réduction de l’ascension 
capillaire, au contraire, l’augmentation de la taille des pores et la diminution de l’angle de 
goutte auraient plutôt tendance à l’augmenter.  
La réduction d’absorption capillaire pourrait alors être reliée comme le fait Izaguirre [IZA09] 
à la formation de pores de grandes tailles par entrainement d’air d’initial. Ces macropores 
interrompent le réseau poreux et limitent l’ascension capillaire.  
Il s’agirait de pores dans lesquels les phénomènes de gravité ne peuvent plus être négligés, 
dans ce cas, l’ascension capillaire ne peut plus être modélisée par l’équation de Washburn. 
Les essais au porosimètre à mercure ne permettent pas de conclure quant à l’existence de tels 
pores, puisque ces derniers se remplissent sans qu’il soit nécessaire d’exercer une pression sur 
le mercure, cette méthode expérimentale ne permet donc pas de les mettre en évidence. Des 
observations microscopiques réalisées sur les pâtes avec SME permettront de confirmer cette 
hypothèse (voir partie 4 de ce même chapitre).  
 
Il serait également intéressant de réaliser des essais de remontée capillaire qui consistent à 
mesurer directement la hauteur de remontée du front capillaire et non pas à mesurer le gain de 
masse comme nous l’avons fait. Ceci permettrait de corréler les résultats expérimentaux aux 
modèles physiques proposés dans la littérature. 
 
On peut néanmoins souligner d’ores et déjà l’avantage de la propriété mise en évidence par 
cet essai. L’ajout de CG ou de SME à la pâte permettrait donc, en phase d’utilisation, de 
limiter de manière importante la remontée d’eau par capillarité depuis le sol et probablement 
la diffusion de celle-ci depuis la surface dans le cas de projection d’eau. Ces adjuvants 
peuvent être qualifiés d’agents hydrophobants pour la matrice considérée. 
2.5. Influence du CG et du SME sur les performances mécaniques de la matrice 
2.5.1. Influence de l’incorporation des adjuvants sur les performances mécaniques de la 
matrice 
La résistance en compression des pâtes conservées dans une ambiance dont l’humidité 
relative était supérieure à 95% HR a été déterminée pour des échantillons âgés de 9 à 140 
jours. Les résultats sont visibles sur la Figure III - 14 ci-après.  
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Figure III - 14. Evolution de Rc pour les pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME  
et 1% de CG +1% de SME 
 
L’incorporation de CG conduit à une amélioration de la résistance en compression par rapport 
à la pâte témoin et ce, dès 9 jours. Cette amélioration est d’environ 4 MPa à 9 jours ce qui 
représente un accroissement de la résistance par rapport au témoin de 33%. Cette amélioration 
se maintient jusqu’à 125 jours environ. Afin d’identifier les mécanismes responsables de ce 
gain de performance mécanique, des essais complémentaires ont été réalisés sur l’effet 
spécifique du CG, ils seront présentés dans la partie 4 de ce chapitre.  
Au-delà, on observe une diminution de Rc de la pâte avec 1% de CG ; ce phénomène, attribué 
à la carbonatation de la matrice, sera discuté dans le paragraphe 4.2.2.2. 
 
Au contraire, l’incorporation de SME entraine une diminution marquée de la résistance en 
compression. A 9 jours, la résistance de la pâte avec SME n’est que de 2.7 MPa tandis que le 
témoin atteint déjà une résistance de 12.7 MPa, ce qui représente une diminution de 80%.  
Le SME cause donc une chute des performances mécaniques mais également et surtout un 
ralentissement du développement de ces résistances. On remarque en effet sur la Figure III - 
14 que l’écart entre les performances de la matrice témoin et celle contenant 1% de SME est 
sensiblement réduit à une échéance de 90 jours (-53%).  
 
L’association des deux adjuvants permet dans un premier temps d’atteindre un niveau de 
performance équivalent à celui de la pâte témoin. Cependant, à partir de 49 jours, la 
combinaison des deux adjuvants semble avoir un effet préjudiciable au développement des 
résistances qui diminuent jusqu’à atteindre une résistance en compression inférieure de 30% à 
la pâte témoin à 140 jours.  
Ce comportement à long terme sera confirmé par les résultats présentés dans la dernière partie 
de ce chapitre.  
2.5.2. Influence du dosage en adjuvant sur les propriétés mécaniques à 49 jours 
Après l’étude préliminaire menée sur des pâtes incorporant 1% de CG et 1% de SME, nous 
avons réalisé des pâtes à dosage variable en adjuvants. Nous avons fait varier le pourcentage 
de CG entre 0 et 2% en masse de liant et celui de SME entre 0 et 3% en masse de liant. 
Les résistances en compression ont été déterminées à 49 jours, échéance à laquelle, d’après 
les résultats de la Figure III - 14, les pâtes témoin et incorporant 1% de CG ont atteint une 
résistance proche de leur résistance maximale. Les résultats sont présentés sur la Figure III - 
15. 
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Figure III - 15. Influence du dosage en CG (A) et en SME (B) sur la résistance en compression de pâtes 
contenant 50% de NHL et 50% de MK âgées de 49 jours 
 
Pour les pâtes confectionnées avec le CG, on note sur la Figure III - 15 A que les résistances 
maximales sont obtenues pour un dosage compris entre 0.5 et 1% de cet adjuvant. Au-delà de 
ce dosage, les résistances diminuent et deviennent même inférieures à celle du témoin pour un 
dosage égal à 2%.  
 
Concernant les pâtes incorporant du SME (Figure III - 15 B), dès l’incorporation de 0.25% on 
note une chute importante de la résistance. Ensuite, le dosage en SME influence peu le niveau 
de résistance, qui reste relativement constant et faible jusqu’à 3% de SME.  
2.5.3. Conclusion 
Les essais mécaniques ont mis en évidence un effet marqué de l’incorporation des adjuvants 
dans la matrice pouzzolanique. Tandis que le SME entraine un retard dans le développement 
de la résistance en compression et une diminution de sa valeur finale, le CG dosé entre 0.5 et 
1% améliore au contraire la performance mécanique de la pâte. Ainsi, dès le jeune âge 
l’incorporation de 1% de cet adjuvant entraine une hausse de résistance en compression de 
33% par rapport à la pâte témoin.  
2.6. Conclusion  
Cette partie a permis de mettre en évidence l’influence forte des deux adjuvants organiques 
sélectionnés, à savoir le CG et le SME, sur les variations dimensionnelles, l’absorption 
capillaire et le développement des résistances mécaniques du liant.  
 
La réduction du retrait est la conséquence de la modification de plusieurs propriétés physiques 
et de surface des pâtes par incorporation des adjuvants :  
- la réduction de la tension superficielle et de la mouillabilité de la pâte ainsi que la 
formation d’hydrates de forte rigidité dès le jeune âge constitueraient les effets 
prépondérants liés à l’utilisation de CG,  
- l’augmentation de la taille des pores et de la vitesse d’évaporation de la solution 
interstitielle, ainsi que l’abaissement net de la tension superficielle du liquide 
interstitiel expliqueraient l’effet de l’ajout de SME.  
A B 
Chapitre 3 : Effets des adjuvants organiques sur la matrice pouzzolanique 
 
- 186 - 
L’intérêt de la réduction du retrait est important pour des applications de type plaques de 
parement particulièrement soumises aux problèmes de microfissuration causée par le retrait au 
jeune âge.   
 
Par ailleurs, l’absorption capillaire des pâtes contenant du CG et du SME est largement 
réduite par rapport à celle de la pâte témoin. Ce résultat est attribué, pour le premier, à une 
diminution de la mouillabilité et, pour le deuxième, à l’effet entraineur d’air générateur de 
macropores. Ceci met en évidence un intérêt supplémentaire à l’incorporation de ces 
adjuvants qui permettraient notamment de limiter les remontées capillaires depuis le sol ou 
depuis une surface de parement exposée aux projections liquides.  
 
Enfin, concernant les performances mécaniques du liant, l’amélioration de la résistance en 
compression de la pâte par ajout de CG a été mise en évidence. Cette augmentation, qui 
intervient dès 9 jours, constitue un résultat très positif d’autant plus que nous nous orientons 
vers le développement d’un matériau préfabriqué et que, dans ce cadre, l’amélioration des 
performances mécaniques au jeune âge présente un intérêt fort. 
 
Outre ces propriétés communes, influencées à la fois par l’incorporation de CG et de SME à 
la pâte, l’étude préliminaire a permis de mettre en évidence des effets spécifiques liés à 
l’utilisation de chacun de ces adjuvants. Leurs études feront l’objet des deux parties suivantes. 
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3. Influence spécifique du carbonate de glycérol (CG) sur les propriétés à 
l’état frais et les performances mécaniques de la matrice 
Les essais menés lors de la phase exploratoire ont permis de mettre en évidence l’influence 
spécifique de l’incorporation du CG dans la matrice pouzzolanique étudiée. L’utilisation de 
cet adjuvant induit d’une part le raidissement rapide de la pâte à l’état frais ainsi que 
l’amélioration des performances mécaniques à court et moyen termes. Nous nous proposons 
dans cette partie d’identifier les mécanismes chimiques et microstructuraux responsables de 
ces phénomènes.  
3.1. Propriétés à l’état frais 
3.1.1. Comportement rhéologique – Mesure du seuil de cisaillement 
Le raidissement de la pâte contenant 1% de CG dès la fin du malaxage a été détecté dès les 
premiers essais. Afin de quantifier cette propriété, nous avons tout d’abord réalisé des essais 
de temps de prise à l’aiguille de Vicat. Cependant, la dispersion des résultats obtenus n’a pas 
permis de conclure à une prise précoce de la pâte contenant 1% de CG.  
 
Nous avons alors suivi l’évolution du seuil de cisaillement de la pâte fraiche à l’issue du 
malaxage. Ce paramètre a en effet déjà été utilisé dans de précédents travaux pour suivre les 
mécanismes de prise des matériaux cimentaires [SAN08].  
Les résultats obtenus 0, 5, et 11 minutes après le malaxage, sur la pâte témoin et la pâte 
contenant 1% de CG, sont présentés sur la Figure III - 16. 
0
50
100
150
200
250
300
350
400
0 5 11
Témoin
1% CG
Se
u
il 
de
 
ci
sa
ille
m
e
n
t (P
a
)
Temps (min)
 
Figure III - 16. Evolution du seuil de cisaillement des pâtes témoin et contenant 1% de CG en fonction du 
temps à l’issue du malaxage 
 
On observe sur la Figure III - 16 une différence nette de comportement entre la pâte témoin et 
la pâte contenant 1% de CG. A la première échéance d’essai, les pâtes témoin et avec 1% de 
CG présentent des seuils de cisaillement de niveau comparable, de l’ordre de 27 Pa. En 
revanche, tandis que pendant les 11 minutes suivantes, le seuil de cisaillement de la pâte 
témoin reste à peu près constant, celui de la pâte contenant 1% de CG subit une nette 
augmentation et cela dès 5 minutes, pour atteindre plus de 350 Pa à l’échéance de 11 minutes.  
Cette augmentation traduit la formation d’un précipité dans le système. Cependant, au sens du 
test de Vicat, ce matériau n’a pas encore fait prise, puisque le taux de cisaillement atteint 
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seulement 360 Pa tandis que la limite de détection de l’essai normalisé à l’aiguille est 
d’environ 20 kPa [SAN08].  
L’incorporation de CG à la pâte de NHL et MK induit donc une structuration précoce de la 
pâte liée à des phénomènes physiques ou chimiques que nous allons chercher à identifier. 
3.1.2. Suivi de la conductivité et du pH  
Afin d’identifier d’éventuels phénomènes chimiques, nous avons réalisé, en nous inspirant de 
la méthode de Vernet [VER92], le suivi de la conductivité et du pH sur 24 heures de solutions 
minérales diluées. Les résultats sont présentés sur la Figure III - 17 en utilisant une échelle de 
temps logarithmique afin de permettre une observation aisée des phénomènes intervenant 
dans les premières minutes.  
12
12.2
12.4
12.6
12.8
13
13.2
13.4
13.6
13.8
14
0.01 0.1 1 10 100
0
1
2
3
4
5
6
7
8
1%CG pH
Témoin pH
1%CG cond
Témoin cond
pH
Co
n
du
ct
iv
ité
 
(m
S/
cm
) 
Temps (h)
pH
Conductivité
 
Figure III - 17. Suivi de la conductivité et du pH de solutions diluées témoin et contenant 1% de CG (A) et 
photographie du test du précipité (B) 
 
Si on compare l’évolution de la conductivité de la solution témoin et de celle contenant 1% de 
CG on note :  
- dès les premiers instants, une différence nette entre les deux solutions, avec une chute 
de la conductivité durant les 6 premières minutes (0.1 heure) pour la solution avec 1% 
de CG, 
- ensuite, la conductivité de la solution avec 1% de CG augmente pour devenir 
équivalente à celle du témoin, hormis un léger décalage temporel, 
- enfin, les deux conductivités, qui augmentaient légèrement au cours du temps, 
diminuent brusquement après 10 heures environ, la solution avec 1% de CG présentant 
une diminution légèrement plus tardive que celle de la solution témoin.  
 
La chute initiale de la conductivité pour la solution avec 1% de CG est liée à la réduction de la 
concentration ionique de la solution et peut donc être associée à la formation d’un précipité 
solide. Ce phénomène est confirmé par le test présenté sur la Figure III - 17 B. Nous avons 
injecté du CG dans une solution saturée d’hydroxyde de calcium, un précipité blanc est formé 
presque immédiatement (1), tandis que rien ne se passe dans le bécher témoin sans CG (2). Le 
précipité serait donc de nature calcique. 
 
La chute finale de la conductivité pour les deux solutions (vers 10 heures) résulte de la 
précipitation de la portlandite, les solutions ayant atteint un niveau de sursaturation 
1 2 
      A B 
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respectivement à cet hydrate [PER97]. Cette longue période dormante (plus de 10 heures) 
peut s’expliquer par la faible réactivité du β-C2S dont la réaction avec l’eau est lente, comme 
précédemment souligné par Tamás [TAM82]. On peut remarquer que la courbe de la solution 
avec 1% de CG est légèrement décalée par rapport à la courbe témoin, l’incorporation de CG 
induirait donc un retard dans la précipitation de la portlandite. 
 
Le pH des solutions est également modifié par la présence de CG :  
- le pH initial de la solution avec CG est légèrement plus faible que celui de la solution 
témoin (12.2 contre 12.6),  
- il augmente ensuite en trois parties distinctes, une première phase de croissance entre 
0 et 10 minutes, un plateau de stagnation entre 10 minutes et 2 heures environ, puis 
une dernière phase d’accroissement du pH jusqu’à 5 heures environ qui lui permet 
d’atteindre la valeur du pH de la solution témoin, qui a augmenté régulièrement.  
 
Ces observations montrent que le CG n’induit pas juste un décalage des phénomènes dans le 
temps, comme c’est le cas pour les adjuvants accélérateur ou retardateur de prise 
conventionnellement utilisés pour la formulation de béton [PES06]. Il modifie réellement les 
mécanismes de réaction au très jeune âge en causant la précipitation précoce d’un nouveau 
composé absent de la solution témoin. 
3.1.3. Dosages HPLC 
Afin d’identifier les mécanismes d’interaction chimique ou physique entre l’adjuvant et les 
particules minérales, nous avons réalisé, selon le protocole présenté au paragraphe 1.1.3, un 
suivi par HPLC de solutions modèles diluées de 50% de NHL et 50% de MK et adjuvantées 
par 4% de CG. 
Le chromatogramme obtenu après 10 minutes d’agitation est présenté sur la Figure III - 18. 
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Figure III - 18. Chromatogramme HPLC d’une solution diluée et filtrée de liant contenant 4% de CG 
après 10 minutes d’agitation.  
 
Le dosage par HPLC (Figure III - 18) met en évidence la décomposition très rapide du CG 
introduit dans la solution alcaline constituée par le mélange NHL, MK et eau. Ce résultat 
confirme ceux de précédents travaux [MAT01] qui identifient deux mécanismes consécutifs 
responsables de la dégradation du CG en milieu basique. Dans un premier temps, l’hydrolyse 
du CG intervient dans le milieu alcalin et conduit à la formation de glycérol et de CO2. Dans 
un deuxième temps, les molécules de glycérol peuvent former du diglycérol par 
polymérisation.  
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Dans notre cas, le glycérol et le diglycérol sont effectivement détectés dès 10 minutes dans la 
solution (Figure III - 18) tandis que le carbonate de glycérol est absent ou présent en très 
faible quantité dans cette même solution.  
Le dosage en diglycérol est également très faible et sa présence n’est pas détectée à toutes les 
échéances. Le Tableau III - 7 ci-après donne l’évolution au cours du temps de la concentration 
moyenne en ppm de glycérol, diglycérol et carbonate de glycérol dans les solutions diluées. 
 
Molécule 10 minutes 4 heures 8 heures 16 heures 24 heures 
Glycérol 8738 9481 9500 11275 10213 
Diglycérol 217 237 222 237 173 
CG 49 41 51 147 37 
Tableau III - 7. Evolution de la concentration (en ppm) en glycérol, diglycérol et CG  
des solutions diluées modèles 
 
On note donc que dès 10 minutes la majeure partie du carbonate de glycérol a été dégradée (la 
concentration initiale en CG est de 13333 ppm) pour former principalement du glycérol. Le 
mécanisme prépondérant de dégradation est donc vraisemblablement l’hydrolyse alcaline du 
CG dont le mécanisme est représenté sur la Figure III - 19.  
 
Figure III - 19. Mécanismes d’hydrolyse du CG en milieu alcalin 
Chapitre 3 : Effets des adjuvants organiques sur la matrice pouzzolanique 
 
- 191 - 
3.1.4. Discussion des résultats et conclusion 
D’après les essais réalisés au rhéomètre, le raidissement au très jeune âge de la pâte 
incorporant du CG se traduit par une augmentation du seuil de cisaillement entre 5 et 10 
minutes après la fin du malaxage.  
Ce raidissement résulte de la précipitation d’un composé solide durant les premières minutes 
du malaxage, mis en évidence par la chute de la conductivité d’une solution diluée. La nature 
de ce composé est vraisemblablement calcique, étant donné le précipité formé par ajout de CG 
à une solution saturée d’hydroxyde de calcium. 
 
Les dosages réalisés par HPLC révèlent, dès 10 minutes, la disparition du carbonate de 
glycérol au profit de glycérol. Le mécanisme de réaction mis en jeu serait l’hydrolyse alcaline 
du carbonate de glycérol qui conduit à la formation de glycérol et de CO2.  
A un pH supérieur à 12, comme c’est le cas dans nos mélanges, le CO2 dissous est converti en 
ions CO32- selon l’équilibre présenté ci-après. 
                                
          (Eq. 1) 
 
Comme la solution contient des ions calcium issus de la dissolution de la portlandite 
initialement présente dans la NHL, on peut faire l’hypothèse de la réaction de ces ions 
calcium avec les ions carbonates pour former de la calcite selon la relation ci après.  
 
                                                      (Eq. 2) 
 
 
Le précipité observé et responsable du raidissement initial de la pâte serait donc composé de 
carbonate de calcium. 
  
L’évolution du pH dans la solution avec CG résulterait de la combinaison des trois 
mécanismes de réaction présentés (Figure III - 19, Eq. 1 et Eq. 2). Dans un premier temps, les 
ions OH- servent de catalyseurs à la réaction d’hydrolyse alcaline (Figure III - 19), ce qui 
pourrait expliquer la baisse du pH de la solution en présence de CG. Ces ions sont ensuite 
régénérés. Par ailleurs, l’étape de conversion du CO2 en ions carbonate conduit à la 
consommation de 2 molécules de OH- (Eq. 1), tandis que la consommation d’ions calcium 
pour former de la calcite (Eq. 2) agit probablement comme une pompe à calcium qui accélère 
la dissolution de la portlandite. Pour chaque molécule de portlandite dissoute, 2 molécules de 
OH- sont libérées, ce qui conduirait finalement à l’augmentation du pH. 
 
Enfin, le décalage observé dans la chute de conductivité à long terme entre la solution témoin 
et la solution contenant le CG est probablement la conséquence de cette précipitation précoce 
de calcite. La teneur en calcium dans la solution en sera diminuée par rapport au mélange 
témoin et l’état de sursaturation en portlandite interviendra plus tard.  
 
Afin de confirmer ces hypothèses, des essais complémentaires devront être menés, il serait 
notamment intéressant de réitérer le suivi de pH et de conductivité des solutions diluées mais 
en procédant à des prélèvements ponctuels permettant de suivre non seulement l’évolution de 
la concentration en molécules organiques mais aussi celles des ions issus de la NHL et du 
MK, et notamment du calcium et des alcalins.  
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Mais nous pouvons d’ores et déjà souligner l’intérêt de l’utilisation de CG dans un contexte 
de préfabrication pour lequel la vitesse de démoulage conditionne la cadence de rotation des 
moules et donc le coût de la fabrication des éléments. Le raidissement initial de la pâte peut 
laisser présager des possibilités de démoulage plus rapide, voire immédiat.  
3.2. Comportement mécanique 
3.2.1. A court terme 
Les résultats présentés au paragraphe 2.5 montrent l’amélioration de la résistance en 
compression de la pâte dès 9 jours par incorporation de CG. Nous avons voulu déterminer les 
performances de la matrice au très jeune âge, à partir de 2 jours afin d’évaluer l’effet du CG à 
ces faibles échéances, et éventuellement corréler le phénomène de raidissement initial par 
précipitation de calcite et l’amélioration des résistances.  
L’évolution de la résistance en compression des pâtes témoin et contenant 1% de CG entre 2 
et 14 jours est visible sur la Figure III - 20.  
L’écart entre les valeurs de cette série de mesures et les précédentes provient des différences 
de conditions d’essai. La presse normalisée utilisée notamment pour les essais du 2.5 possède 
un seuil de détection trop bas pour permettre de déterminer les résistances en compression dès 
2 jours. Les essais ont donc été réalisés à vitesse de déplacement constant sur un autre type de 
presse.  
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Figure III - 20. Evolution de la résistance en compression des pâtes témoin et avec 1% de CG  
entre 2 et 14 jours 
 
Les résultats obtenus montrent une amélioration de la résistance en compression de la pâte 
avec CG entre 5 et 9 jours. Avant, pour les échéances de 2 et 5 jours, les performances de la 
pâte témoin et de celle contenant le CG sont comparables.  
Le raidissement initial, par précipitation de calcite, ne semble donc pas à lui seul expliquer 
l’amélioration des performances mécaniques par incorporation de CG puisqu’il apparait un 
découplage temporel entre ces deux phénomènes.  
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3.2.2. A moyen et long termes 
3.2.2.1. Evolution des propriétés mécaniques entre 9 et 125 jours 
Les résultats du comportement à l’état frais ayant montré une décomposition rapide du 
carbonate de glycérol et la formation de glycérol, nous avons réalisé des échantillons de pâte 
en incorporant 1% de glycérol afin de vérifier si cet adjuvant n’était pas le responsable de 
l’amélioration des performances mécaniques.  
La Figure III - 21 présente les résultats des résistances en compression d’une pâte incorporant 
1% de glycérol et rappelle les résistances de la pâte témoin et incorporant 1% de CG (résultats 
déjà présentés et commentés au 2.5.1). 
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Figure III - 21. Evolution de la résistance en compression de pâtes témoin, avec 1% de CG  
ou avec 1% de glycérol 
 
Les résultats montrent que l’incorporation de glycérol n’a pas d’influence significative sur les 
résistances mécaniques de la matrice. A 9 jours, la performance de la pâte avec glycérol est 
même inférieure à celle de la pâte témoin, elle la dépasse par la suite mais n’atteint jamais le 
niveau de performance de la pâte avec CG.  
L’amélioration des performances mécaniques de la pâte pouzzolanique n’est donc pas liée à 
une interaction entre les molécules de glycérol et les particules minérales. 
3.2.2.2. Comportement mécanique à long terme 
Les résultats présentés dans le paragraphe 2.5.1 montraient une diminution à long terme de la 
résistance en compression des pâtes contenant 1% de CG. Nous avons donc suivi l’évolution 
de leur performance et de celles de la pâte témoin jusqu’à 400 jours. Les résultats sont visibles 
sur la Figure III - 22. 
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Figure III - 22. Evolution à long terme de la résistance en compression de la pâte témoin  
et de celle incorporant 1% de CG. 
 
Ces résultats confirment une légère diminution de la résistance de la pâte contenant 1% de CG 
au-delà de 125 jours et ce jusqu’à 400 jours. Cette diminution des performances reste limitée 
(-10%) mais comme dans le même temps la résistance en compression des pâtes témoin 
augmente, le rapport entre les deux se trouve donc inversé par rapport aux essais à court et 
moyen termes. 
 
Cette évolution est probablement liée aux phénomènes de carbonatation à long terme. Pour le 
confirmer, nous avons effectué une pulvérisation de phénolphtaléine sur les sections des 
échantillons testés à 400 jours. La profondeur carbonatée est repérée par l’épaisseur de la 
partie incolore tandis que la partie se colorant en violet avec la phénolphtaléine correspond à 
une zone où le pH est supérieur à 9.5 et donc considérée comme non carbonatée. Les résultats 
sont présentés sur les photographies Figure III - 23. 
 
 
 
 
Figure III - 23. Photographie de sections de pâtes témoin (A) et incorporant 1% de CG (B) âgées de 400 j 
après pulvérisation de phénolphtaléine ainsi que de la section de pâte avec 1% de CG après rupture en 
compression (C) 
 
On note effectivement une influence de l’incorporation du CG sur la vitesse de carbonatation.  
Dans le cas de la pâte incorporant du CG, la profondeur carbonatée est d’environ 10 mm 
tandis que dans le cas de la pâte témoin elle est d’environ 3.5 mm. L’incorporation de CG 
conduit donc à multiplier par 3 la profondeur carbonatée à l’issue de 400 jours de 
conservation dans une salle dont l’humidité relative est supérieure à 95%HR.  
 
Cette modification de la cinétique de carbonatation influence le mode de rupture en 
compression des éprouvettes. En effet, on note sur les éprouvettes rompues contenant 1% de 
A B C 
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CG (Figure III - 23 C) que la rupture de l’éprouvette intervient par rupture de l’interface entre 
couche carbonatée et partie non carbonatée. La rupture préférentielle au niveau de cette zone 
pourrait notamment s’expliquer par un écart de rigidité entre les deux couches lié à la 
modification de la nature des hydrates par carbonatation.  
 
Afin d’identifier les mécanismes de carbonatation de la matrice pouzzolanique et de mettre en 
évidence la nature des hydrates formés ou consommés lors de ce phénomène, des analyses 
minéralogiques seront réalisées sur les couches carbonatée et non carbonatée de ces 
échantillons (paragraphe 3.3.3 de ce même chapitre). 
3.2.3. Conclusion 
L’influence du CG sur le comportement mécanique de la matrice pouzzolanique peut être 
décomposée en trois phases : 
- au très jeune âge (avant 5 jours), l’incorporation de CG n’induit par d’amélioration des 
performances mécanique de la pâte, le phénomène de raidissement initial attribué à la 
précipitation de calcite ne semble donc pas être directement responsable de 
l’amélioration des résistances ; 
- à partir de 9 jours et jusqu’à 125 jours, l’incorporation de CG dans la pâte induit une 
amélioration des performances d’environ 4 MPa, ce qui représente une augmentation 
relative d’environ 33% à 9 jours ; 
- à long terme (entre 125 et 400 jours), la performance des pâtes avec CG diminue 
légèrement tandis que celle des pâtes témoin poursuit son accroissement. Cette 
évolution est reliée à la différence de cinétique de carbonatation entre les deux pâtes. 
La pâte incorporant 1% de CG présente une profondeur carbonatée 3 fois plus 
importante que celle de la pâte témoin. Ce phénomène induit la création d’une 
interface affaiblie entre la couche carbonatée et la partie non carbonatée où se produit 
la rupture en compression. Ce mode de rupture spécifique est attribué à la différence 
de rigidité entre les deux couches.  
 
Afin d’aller plus loin dans la compréhension de l’influence du CG dans ces différentes étapes, 
et notamment de comprendre l’origine de l’amélioration des résistances en compression, nous 
avons réalisé des analyses microstructurales par diffraction de rayons X, thermogravimétrie et 
Résonance Magnétique Nucléaire du solide.  
3.3. Caractérisation microstructurale de la pâte liante 
Les analyses minéralogiques ont été menées en différentes étapes.  
Dans un premier temps, les échantillons de pâte témoin et de pâte contenant 1% de CG ont été 
analysés à une échéance de 49 jours par DRX, ATG et RMN afin d’identifier les hydrates 
formés lors de la prise de cette pâte pouzzolanique innovante et l’éventuel effet du CG sur 
leur nature. L’échéance a été choisie car elle correspond, du point de vue des résistances 
mécaniques, à un palier de stabilisation. 
Puis, afin d’explorer les mécanismes de réaction intervenant lors de la prise du liant, et 
d’identifier l’influence du CG sur leurs cinétiques notamment, nous présenterons un suivi par 
DRX et ATG des pâtes entre 10 minutes et 13 mois.  
Enfin, pour expliquer l’influence du phénomène de carbonatation, nous analyserons par DRX 
et ATG la couche carbonatée et la partie non carbonatée de la pâte avec CG, et comparerons 
les résultats avec ceux obtenus lors de l’analyse du cœur de la pâte témoin.  
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3.3.1. Propriétés de la pâte liante à 49 jours 
3.3.1.1. Analyses par diffraction de rayons X 
La Figure III - 24 présente les diffractogrammes des pâtes témoin et avec 1% de CG âgées de 
49 jours.  
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Figure III - 24. Diffractogrammes des pâtes témoin et avec 1% de CG, âgées de 49 jours 
 
Sur les diffractogrammes de la pâte témoin et de la pâte contenant 1% de CG, on distingue 
tout d’abord les pics des composants issus des constituants anhydres : 
- la calcite et les résidus de C2S non hydraté, provenant de la NHL5,  
- le quartz et l’anatase issus du MK.  
 
On remarque également que, pour les deux pâtes à 49 jours, l’hydroxyde de calcium, qu’il soit 
issu de l’hydratation du C2S ou qu’il s’agisse de celui initialement présent dans la NHL5, est 
absent. Il a été totalement consommé par la réaction pouzzolanique.  
 
Concernant les hydrates formés, une forme d’aluminate ainsi que deux formes de 
carboaluminates de calcium ont été identifiées [REN98] :  
- des aluminates de calcium hexagonaux, notés C4AH13, qui sont des produits 
d’hydratation classique de la réaction du métakaolin avec de la chaux à température 
ambiante. On note qu’ils sont présents en faible quantité dans la pâte avec 1% de CG, 
- des hémicarboaluminates de calcium, notés Hc, de formule chimique 
Ca4Al2O7(CO2)0.5(H2O)12 ou encore Ca4Al2(CO3)0.5(OH)13(H2O)5.5 ou C4Ac0.5H12 en 
notation cimentière, 
- des monocarboaluminates de calcium, notés Mc de formule chimique 
Ca4Al2O7CO2(H2O)11 ou Ca4Al2(CO3)(OH)12(H2O)5 ou C4AcH11 en notation 
cimentière.  
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Les hémicarboaluminates et les monocarboaluminates sont des phases AFm. Dans la chimie 
des ciments, on appelle phases AFm des aluminates calciques hydratés dont la formule 
chimique est 3CaO.(1-x)Al2O3.xFe2O3.CaX2.(6+m)H2O où X correspond à un anion 
monovalent ou à un demi-anion bivalent afin de satisfaire l’électroneutralité [REN98]. Dans 
les mélanges cimentaires, la nature des anions X dépend à la fois de la composition du ciment 
et de son environnement en service, Matschei et al. [MAT07] identifient des phases AFm 
avec des anions hydroxyde, sulfate, carbonate, aluminosilicate ou encore chlorure. 
 
La formation des deux phases de carboaluminates de calcium a déjà été décrite dans la 
littérature, notamment par Bonavetti et al. [BON01] et Kakali et al. [KAK00], dans les 
systèmes hydratés contenant du C3A et du CaCO3. Elles sont également mises en évidence 
dans des pâtes de ciment portland hydraté en présence de calcaire [LOT08]. 
Friás Rojas et al ([FRI01],[FRI03]) ont également détecté la formation de phases hydratées de 
carboaluminates de calcium dans un mélange chaux aérienne/MK et d’hémicarboaluminates 
de calcium dans un mélange de MK et de ciment curé à 60°C. Dans ce cas, la formation de 
ces hydrates est attribuée par les auteurs à la présence de CO2 et/ou de CaCO3 dans les pâtes, 
l’origine de ces espèces pouvant être le CO2 atmosphérique présent au moment du malaxage, 
l’utilisation de chaux aérienne légèrement carbonatée ou encore la présence de CO2 dissous 
dans l’eau de gâchage. 
Dans notre cas, les trois conditions sont vérifiées, à savoir le malaxage a lieu en présence de 
CO2 atmosphérique, la NHL5 qui contient une large part de CaCO3 et la décomposition de 
CG qui induit la formation de glycérol et de CO2 dans de la solution.  
 
Les différences observées par DRX du fait de l’incorporation de CG à la pâte concernent les 
phases aluminates et carboaluminates :  
- dans la pâte témoin, les phases Hc et Mc sont présentes, 
- dans la pâte avec 1% de CG, les pics des phases Hc et C4AH13 sont visibles. 
 
Cette évolution peut s’expliquer par la diminution de l’activité des ions carbonates, comme 
présenté par Glasser et al. [GLA99] dans ses travaux. 
Dans notre système, la précipitation précoce de calcite en présence de CG induirait une 
modification de l’équilibre chimique à moyen terme par diminution du rapport molaire 
carbonate/hydroxyde. Les phases préférentiellement formées seraient alors des 
hémicarbonates de calcium ainsi qu’une faible quantité de C4AH13.  
 
Afin de compléter ces analyses et d’identifier d’éventuels hydrates amorphes non détectables 
par DRX, notamment les C-S-H, nous avons réalisé sur ces mêmes pâtes des analyses par 
thermogravimétrie, présentées dans le paragraphe suivant. 
3.3.1.2. Analyses thermogravimétriques 
Les résultats des analyses par ATG réalisées sur la pâte témoin et la pâte contenant 1% de CG 
sont présentés sur la Figure III - 25. Les courbes en trait fin correspondent aux analyses 
thermogravimétriques (TG) et les courbes en traits gras à la dérivée correspondante (DTG). 
Conformément à ce qui a été décrit dans la partie « Méthodes », les échantillons ont été 
séchés à l’acétone préalablement à l’essai.  
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Figure III - 25. Analyses thermogravimétriques de pâtes témoin et contenant 1% de CG âgées de 49 jours 
 
Ces analyses permettent de confirmer la présence, dans les deux échantillons, de calcite dont 
la décarbonatation correspond au pic visible entre 800 et 900°C.  
L’absence de portlandite est également mise en évidence, sa déshydroxylation correspondant 
usuellement à la présence d’un pic centré sur 550°C.  
Nous pouvons donc conclure à la consommation totale de portlandite dès 49 jours dans le 
système étudié.  
 
Par ailleurs, le pic lié à la décomposition des C-S-H est visible autour de 130°C. On remarque 
que la quantité de C-S-H formée à 49 jours (aire du pic en DTG) est légèrement plus 
importante dans l’échantillon témoin que dans celui contenant du CG. Ce résultat semble 
contradictoire avec les observations concernant la différence de performances mécaniques. On 
aurait en effet pu imaginer que l’échantillon le plus résistant serait celui contenant le plus de 
C-S-H.  
 
Deux autres pics sont également visibles sur les deux analyses : 
- un autour de 220°C attribué aux carboaluminates, hémicarboaluminates et C4AH13. 
Ces hydrates présentent, d’après la littérature, des propriétés thermodynamiques 
proches [SIL90]. Le C4AH13 a déjà largement été identifié comme hydrate principal 
formé lors de la réaction pouzzolanique du métakaolin à température ambiante 
([SIL93],[FRI01]). Sa décomposition intervient autour de 210°C.  
Les données disponibles dans la littérature concernant la décomposition des 
carboaluminates sont relativement contradictoires ce qui s’explique par des 
mécanismes de décomposition encore méconnus [UKR07]. Lothenbach et al. [LOT08] 
attribue aux carboaluminates une perte de masse à 150°C, tandis que Ukrainczyk et al. 
[UKR07] rapportent une décomposition autour de 200°C.  
Dans sa thèse, Renaudin [REN98] expose quant à lui un mécanisme de décomposition 
thermique des carboaluminates en trois étapes, déshydratation entre 100 et 150°C, 
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condensation des ions hydroxyle entre 200 et 250°C, et enfin décarbonatation autour 
de 600°C. Nous pouvons donc, au moins en partie, attribuer le pic autour de 220°C à 
la décomposition des formes carboaluminates. Le premier pic de déshydratation serait 
superposé à celui des C-S-H, et la légère bosse autour de 700°C pourrait correspondre 
à la décarbonatation de ces composés.  
- un centré sur 320°C correspondant, d’après de précédents travaux ([SIL93],[CAB01], 
[FRI06],[CAS08]) à de l’hydrogrenat (C3ASH6). Cependant, cette forme est 
généralement bien cristallisée, or elle n’apparait pas sur l’analyse par DRX. De plus, 
les précédentes études réalisées sur des mélanges à base de métakaolin ne mettent en 
évidence la formation de cet hydrate que dans des conditions de cure à haute 
température, ce qui n’est pas notre cas. Il est donc possible que ce pic, peu marqué, ne 
soit qu’un artefact de mesure.  
 
Enfin, on détecte également, et ce uniquement dans la pâte témoin, un pic aux environs de 
175°C qui pourrait être attribué à la stratlingite (C2ASH8), un des principaux hydrates formés 
lors de la réaction de mélanges ciment/MK/eau [SIL93].  
Il s’agirait de stratlingite sous une forme faiblement cristallisée puisqu’elle n’est pas détectée 
par DRX, ce résultat ayant déjà été mis en évidence lors de l’hydratation de ciment substitué 
par du métakaolin [FRI03]. Sa formation, uniquement dans le liant témoin, traduit une 
concentration plus élevée de SiO2 dans cette pâte par rapport à la pâte avec 1% de CG 
([MED05] ; [GLA99]).  
 
La nature des hydrates formés, stables ou métastables, dans le système chaux hydraulique-
métakaolin serait donc influencée par la présence de carbonate de glycérol.  
L’ATG ne permet pas de conclure quant à la distinction entre monocarboaluminates et 
hémicarboaluminates observés par DRX, mais elle permet de mettre en évidence la formation 
d’autres phases hydratées, notamment les C-S-H. Ils constitueraient la phase hydratée 
principale et seraient formés en quantité plus importante dans la pâte témoin que dans celle 
incorporant 1% de CG. La stratlingite serait quant à elle présente en faible quantité et 
uniquement dans la pâte témoin. 
3.3.1.3. RMN du solide 
Afin de compléter les analyses menées par DRX et ATG, nous avons réalisé des essais de 
caractérisation par RMN du solide qui permettent de décrire la matière à l’échelle atomique. 
Ainsi, nous espérons notamment distinguer les différentes formes de carboaluminates et 
aluminates ainsi que la structure des C-S-H formés. Les essais ont été réalisés sur le mélange 
anhydre afin d’avoir une référence puis sur les pâtes témoin et incorporant 1% de CG âgées 
de 49 jours (Figure III - 26).  
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Figure III - 26. Spectres de RMN-MAS 29Si et 27Al du mélange anhydre et des pâtes témoin et contenant 
1% de CG âgées de 49 jours. (* : bandes de rotation) 
 
En RMN du silicium, un tétraèdre SiO4 est désigné selon une notation Qn, où n représente le 
nombre de tétraèdres adjacents auquel il est connecté via un atome d’oxygène. Q0 
correspondra à un tétraèdre de silice isolée, Q1 à un tétraèdre avec une liaison (en fin de 
chaîne) etc. La Figure III - 27 ci-après, extraite de la thèse de Chen [CHE07], présente ces 
différentes configurations.  
 
Figure III - 27. Illustration des degrés de connectivité des tétraèdres de silicium et de leur nomenclature 
en RMN du silicium [CHE07] 
 
Dans le mélange anhydre, les pics à 71 et 73 ppm correspondent à des tétraèdres de silice 
isolés Q0 présents dans les silicates de calcium ([COL00], [LOV07], [GIR07]), constituant 
principal de la NHL5. 
Le pic Q4, à environ 107 ppm, est caractéristique du quartz [ROT06] présent en grande 
quantité dans le métakaolin Argicem.  
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Le halo s’étendant entre 90 et 110 ppm environ correspond, d’après la littérature, à la 
structure amorphe du métakaolin [LOV07], il englobe la silice amorphe ou pseudo amorphe, 
site Q4 [COL00], les atomes de silicium présents dans des tétraèdres reliés à un ou deux 
atomes d’aluminium, site Q4(Al) et ceux reliés à un groupement hydroxyle, site Q3 [BIC05]. 
 
En comparant le spectre des constituants anhydres aux spectres des pâtes hydratées âgées de 
49 jours (témoin ou 1% de CG), la RMN du silicium permet de mettre en évidence les 
évolutions minéralogiques liées aux réactions d’hydratation y compris la réaction 
pouzzolanique :  
- une diminution nette du halo attribué au métakaolin est observée. Ceci traduit la 
progression de la réaction des espèces siliceuses du MK avec le Ca(OH)2, 
- dans le même temps, la réaction d’hydratation des silicates de calcium a également 
lieu, les pics Q0 caractéristiques de ces espèces diminuent donc.  
 
Ces réactions contribuent à la formation de nouveaux hydrates caractérisés par l’apparition 
des pics situés à environ 85 et 81 ppm. Ces deux pics sont respectivement attribués à des 
tétraèdres de silicium situés en milieu de chaine, site Q2, et en milieu de chaine avec un site 
substitué par un atome d’aluminium, site Q2(1Al). 
Les tétraèdres de bout de chaine Q1 se traduisent généralement par un pic autour de 79 ppm 
qui n’apparait pas clairement ici. Il est probablement dissimulé par le pic de Q2(1Al), son 
intensité serait donc limitée.  
Les différents états de coordination des tétraèdres de silice dans la structure des C-S-H sont 
rappelés Figure III - 28. 
 
 
Figure III - 28. Structure schématique des C-S-H et nomenclature des tétraèdres de silice et des 
aluminium substitués en RMN 
 
Il existe certaines contradictions dans la littérature concernant les tétraèdres de silicium en Q3. 
En effet, dans ses travaux, Klur [KLU96] les attribuaient à la liaison entre deux tétraèdres 
pontant en vis-à-vis dans l’espace interfeuillets (représentés sur la Figure III - 28). Au 
contraire, Chen [CHEN07] a plus récemment formulé l’hypothèse selon laquelle il s’agirait de 
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tétraèdre de silicium pontant entre deux chaines de C-S-H adjacentes du même plan (liaison 
avec une chaine de C-S-H qui serait « derrière » celle représentée sur la Figure III - 28).  
Nos observations (Figure III - 26) traduiraient la formation de longues chaines de C-S-H (peu 
de site terminaux) dans lesquelles les atomes de silicium seraient fortement substitués par des 
atomes d’aluminium. Deux types de C-S-H sont probablement formés qui se distinguent par 
leur taux de substitution en aluminium, ceux issus de la réaction pouzzolanique fortement 
substitués et ceux issus de l’hydratation du C2S, plus riches en silice.  
Afin de confirmer cette hypothèse, il sera nécessaire de comparer ce liant à un mélange chaux 
aérienne-métakaolin par exemple.  
 
En ce qui concerne les différences entre le liant témoin et le liant contenant 1% de CG, elles 
sont minimes :  
- les pics Q2 et Q2(1Al) sont légèrement plus faibles pour le mélange contenant le CG, 
- les pics Q0 sont au contraire légèrement plus élevés dans cette pâte, 
- les pics Q3 et Q4(1Al), représentatifs des atomes de silicium de la structure amorphe 
du métakaolin, sont également plus faibles pour le mélange contenant 1% de CG. 
L’introduction de CG se traduirait donc par un léger ralentissement ou inhibition des 
phénomènes d’hydratation du C2S. En revanche, la réactivité du métakaolin serait légèrement 
meilleure en présence de CG. Cependant, ces hypothèses doivent être considérées avec 
beaucoup de prudence tant les écarts d’intensité sont faibles. 
 
Les analyses réalisées avec le noyau d’aluminium permettent de distinguer les différents états 
de coordination de l’aluminium dans les phases cristallisées ou non de nos trois échantillons.  
 
Dans le mélange anhydre, on distingue à 56, 26 et 9 ppm, les trois pics principaux du 
métakaolin déjà décrits dans la littérature ([SIN05], [LOV07]).  
Le léger épaulement à 80 ppm est représentatif des anhydres contenus dans la NHL5, il 
s’agirait d’aluminates tricalcique C3A d’après Coleman [COL00].  
 
L’observation des spectres des pâtes hydratées témoin et contenant 1% de CG permet de 
mettre en évidence :  
- une diminution des pics du métakaolin, 
- l’apparition de deux pics distincts à 10 et 35 ppm, 
- l’apparition d’une bande plus large autour de 65 ppm. 
Le pic le plus marqué autour de 10 ppm peut être attribué, d’après la littérature, à un 
aluminium hexacoordonné Al6 présent dans des phases AFm ([LOV07], [ROT06]). Dans le 
mélange considéré, il s’agirait donc des atomes d’aluminium des carboaluminates et 
hémicarboaluminates. Ce résultat est en accord avec les observations faites par Chen dans sa 
thèse [CHE07]. Cependant, la RMN ne permet pas de distinguer les carboaluminates des 
hémicarboaluminates [LOT08], ce qui peut expliquer que l’on ne note pas de différence 
notable entre les pâtes témoin et celles contenant 1% de CG. 
 
La bande plus large située autour de 65 ppm correspond, d’après Love et al. [LOV07], aux 
atomes d’aluminium tétracoordonnés et résulterait de la superposition d’un pic à 70 ppm, 
attribué à l’aluminium substitué au silicium dans les C-S-H (Al4b), et d’un pic à 
approximativement 60 ppm, représentatif des aluminiums présents dans l’espace interfeuillets 
des phases Afm. Ce dernier pourrait également correspondre, d’après Chen [CHE07], aux 
aluminiums substitués au silicium Q3 pontant entre deux chaines de C-S-H adjacentes du 
même plan.  
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Les différentes substitutions possibles des ions aluminium dans les C-S-H sont représentées 
sur la Figure III - 28 en orange.  
 
L’intensité de la bande attribuée aux atomes d’aluminium tétracoordonnés est nettement plus 
élevée pour la pâte incluant le CG ce qui laisse penser qu’à 49 jours, l’introduction de CG 
induit une formation en plus grandes quantité de C-S-H fortement substitués par de 
l’aluminium (C-A-S-H).  
 
Le dernier pic observé sur le spectre à environ 35 ppm, correspond, d’après les travaux de 
Love et al. [LOV07], aux atomes d’aluminium substitués aux atomes de calcium dans la zone 
interfeuillet des C-S-H.  
3.3.1.4. Conclusion 
L’exploration croisée de la microstructure du liant témoin et de celui incorporant 1% de CG à 
49 jours, par 3 méthodes d’analyses complémentaires (DRX, ATG et RMN du solide), a 
permis de mettre en évidence un certains nombre de résultats sur les mécanismes 
d’hydratation de ce liant innovant et sur l’influence du CG sur ces derniers. 
 
Concernant les mécanismes d’hydratation :  
- la portlandite est totalement consommée dès 49 jours, 
- les hydrates conventionnellement formés lors de l’hydratation de ciment ou de chaux 
en présence de métakaolin (C4AH13, C3AH6 et C2ASH8) sont soit absents soit présents 
en très faible quantité, 
- les hydrates principalement formés sont des monocarboaluminates ou des 
hémicarboaluminates de calcium probablement en raison de la présence de calcite 
dans la chaux hydraulique naturelle, 
- de longues chaines de C-S-H, fortement substituées par de l’aluminium, sont formées 
en quantité importante. 
 
Concernant l’effet spécifique du carbonate de glycérol sur la microstructure de la matrice, on 
note un déplacement de l’équilibre chimique vers les hémicarboaluminates, les 
monocarboaluminates étant absents de la pâte contenant le CG.  
Les analyses ATG semblent mettre en évidence une quantité plus importante de C-S-H dans 
la pâte témoin que dans celle contenant 1% de CG, ce qui parait contradictoire avec les 
résultats observés concernant l’amélioration des performances mécaniques par incorporation 
de CG.  
 
Afin de compléter ces premières constatations, et d’explorer la microstructure du liant au très 
jeune âge, un suivi d’hydratation par DRX et ATG a été réalisé dès 10 minutes. Les résultats 
sont présentés dans le paragraphe suivant. 
3.3.2. Suivi des caractéristiques microstructurales au cours de l’hydratation 
3.3.2.1. Analyses par diffraction de rayons X 
Les Figure III - 29 et Figure III - 30 ci-après présentent les diffractogrammes des pâtes témoin 
et de celles contenant 1% de CG âgées de 10 minutes à 13 mois. 
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Figure III - 29. Diffractogrammes des pâtes liantes témoin âgées de 10 minutes à 13 mois 
 
Ce suivi d’hydratation nous permet dans un premier temps, de mettre en évidence la 
consommation progressive du Ca(OH)2 :  
- au jeune âge (entre 10 minutes et 3 jours) l’intensité des pics de Ca(OH)2 est 
relativement constante. En effet, pendant cette période, la consommation de 
d’hydroxyde de calcium par la réaction pouzzolanique avec le métakaolin est 
compensée par la production de portlandite liée à l’hydratation des silicates de calcium 
de la NHL5. Cette observation permet de confirmer la présence de C3S dans la NHL5, 
cette espèce est en effet très réactive. Les pics qui lui sont attribués (37.5 et 61°) 
diminuent donc rapidement pour disparaitre à 7 jours, 
- entre 3 et 14 jours, l’intensité des pics de portlandite diminue car la cinétique de 
consommation du Ca(OH)2 par la réaction avec le métakaolin est supérieure à celle de 
sa formation par hydratation des silicates de calcium, 
- à 14 jours, les pics ont totalement disparu. A partir de cette échéance, si l’hydratation 
du C2S se poursuit et conduit à la formation de Ca(OH)2, celui-ci est alors consommé 
par la réaction pouzzolanique avec le métakaolin. 
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Les hémicarboaluminates de calcium (Hc) apparaissent dès 7h, ils résultent 
vraisemblablement de la réaction entre le métakaolin et la portlandite dans un milieu riche en 
CaCO3.  
Le milieu s’enrichissant peu à peu en ions carbonates, des monocarboaluminates de calcium 
(Mc) se forment ensuite dès 3 jours. Ce résultat est conforme à la propriété des phases AFm 
qui sont relativement sensibles à leur environnement local et pour lesquelles l’échange d’ions 
(ici OH- contre CO32-) se fait relativement rapidement à 20°C [MED05].  
Ces deux phases coexistent en proportions comparables à trois jours, puis on observe une 
croissance du pic de monocarboaluminate qui reste la forme dominante jusqu’à l’échéance de 
13 mois. Aux échéances les plus tardives (6, 8 et 13 mois), on distingue l’évolution de 
l’équilibre qui se traduit par l’apparition du pic correspondant au C4AH13 et la diminution de 
celui correspondant aux hémicarboaluminates.  
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Figure III - 30. Diffractogrammes des pâtes liantes incorporant 1% de CG âgées de 10 minutes à 13 mois 
 
Les analyses réalisées (Figure III - 30) ne permettent pas de faire de distinction entre la pâte 
témoin et la pâte contenant 1% de CG vis-à-vis de la cinétique de consommation de 
l’hydroxyde de calcium. La disparition des pics de Ca(OH)2 intervient également entre 7 et 14 
jours. Des essais complémentaires devront être réalisés pour des échéances intermédiaires afin 
d’identifier plus précisément l’échéance de disparition de ce composé et éventuellement 
mettre en évidence une influence du CG sur cette cinétique.  
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Concernant l’apparition des hémicarboaluminates de calcium, elle est retardée par rapport au 
liant témoin. Le pic n’apparait qu’à partir de 3 jours, contre 7 heures dans la pâte sans CG. Il 
augmente ensuite jusqu’à 14 jours environ puis se maintient relativement constant jusqu’à 13 
mois. 
 
A partir de 14 jours, on distingue un léger épaulement sur ce pic qui pourrait provenir de la 
formation de C4AH13. En raison de son faible degré de cristallinité et de la superposition de 
son pic principal avec ceux des hémicarboaluminates, il est cependant difficile de conclure sur 
sa présence.  
Les monocarboaluminates ne sont, quant à eux, jamais présents dans le système contenant 1% 
de CG.  
 
Ces résultats sont relativement surprenants par rapport aux prévisions thermodynamiques 
proposées dans la littérature [DAM95]. Différents auteurs mettent notamment en évidence 
que les hémicarboaluminates ne peuvent pas être stables en présence de calcite en excès 
([DAM95], [GLA99], [MAT07]).  
 
La prépondérance des formes hémicarboaluminates dans la pâte avec 1% de CG peut être 
reliée à la précipitation de calcite initiale qui mobilise une partie des ions carbonates. Ceci 
explique le délai d’apparition des formes hémicarboaluminates de calcium par rapport au liant 
témoin, les ions carbonates ayant été consommés, la sursaturation vis-à-vis de ce composé est 
en effet retardée.  
A moyen terme, la teneur en carbonates resterait insuffisante pour former des 
monocarboaluminates de calcium et la forme hémi prédominerait.  
3.3.2.2. Analyses thermogravimétriques 
Les résultats des analyses thermogravimétriques réalisées sur la pâte témoin et sur celle 
contenant 1% de CG entre 10 minutes et 8 mois sont présentés sur la Figure III - 31. 
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Figure III - 31. Analyses thermogravimétriques différentielles des pâtes liantes témoin et contenant  
1% de CG, âgées de 10 minutes à 8 mois 
 
Les analyses thermogravimétriques confirment la consommation rapide de portlandite pour 
les pâtes avec et sans adjuvant. Dès 7 jours, on ne détecte plus le pic lié à sa déshydroxylation 
autour de 520°C.  
 
Concernant les C-S-H (pic ~130°C), une légère perte de masse pouvant leur être attribuée est 
détectée dès 7 heures, mais on ne distingue nettement leur présence qu’à partir de 7 jours. La 
relation d’intensité observée à 49 jours, à savoir une quantité plus importante de C-S-H dans 
la pâte témoin que dans la pâte avec 1% de CG n’est pas vérifiée pour les autres échéances. 
Aux échéances testées, il n’est pas possible de corréler la perte de masse attribuée aux C-S-H 
avec la résistance en compression. 
Une campagne complémentaire est prévue afin de densifier la fréquence des analyses entre 7 
et 49 jours, puisque ces premiers résultats mettent en évidence l’impact prépondérant de cette 
période dans le développement des résistances et sur l’effet du CG.  
 
Le pic attribué aux monocarboaluminates et hémicarboaluminates de calcium (~220°C) 
apparait dans les deux échantillons à partir de l’échéance de 24 heures. Son intensité 
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augmente jusqu’à 14 jours puis se maintient constante jusqu’à 49 jours. On ne note pas de 
différence significative entre les deux pâtes. Nous rappelons que l’analyse 
thermogravimétrique ne permet pas de différencier ces deux espèces.  
 
Concernant les deux pics « marginaux » (à 175 et 320°C environ) repérés sur l’analyse de la 
pâte témoin à 49 jours, et détectés dans les pâtes témoin à partir de 14 jours, ils 
correspondraient respectivement à la stratlingite (C2ASH8) et à l’hydrogrenat (C3ASH6) dont 
la formation traduirait un enrichissement de la solution interstitielle en silicium dans la pâte 
témoin plus important que dans le système avec 1% de CG. S’ils sont présents, ils le sont 
néanmoins en très faible quantité.  
 
A long terme, les analyses par thermogravimétrie mettent clairement en évidence la 
diminution du pic des C-S-H. Les aluminates semblent quant à eux être bien conservés. Afin 
d’identifier plus précisément les mécanismes qui interviennent, nous avons réalisé une 
analyse des couches carbonatées et non carbonatées de l’échantillon avec CG, les résultats 
seront présentés et analysés dans la partie qui suit.  
3.3.2.3. Conclusion 
Ce suivi d’hydratation nous a permis de confirmer certaines observations réalisées sur les 
pâtes âgées de 49 jours et de préciser le rôle du CG. 
 
La portlandite est totalement consommée dans les deux pâtes entre 7 et 14 jours.  
Jusqu’à 13 mois de vieillissement, les formes d’aluminates formées classiquement lors de la 
réaction du métakaolin avec de la chaux aérienne ou du ciment ne sont que peu ou pas 
présentes. Elles sont remplacées par des monocarboaluminates ou hémicarboaluminates 
probablement en raison de la présence de calcite en quantité importante dans la NHL. 
 
Dans l’échantillon témoin, des hémicarboaluminates de calcium sont formés dès 7 heures et, à 
partir de 3 jours, des monocarboaluminates précipitent en raison de l’augmentation de la 
teneur en carbonates. Ces deux phases coexistent jusqu’à 13 mois. On note aussi, à partir de 6 
mois, l’apparition d’aluminate de calcium hexagonaux, les C4AH13.  
Au contraire, dans la pâte avec CG, seuls les hémicarboaluminates sont formés et uniquement 
à partir de 3 jours. Ce retard de précipitation et cette modification de l’équilibre chimique 
pourrait provenir de la précipitation initiale de calcite qui mobiliserait une partie des ions 
carbonates et calcium.  
 
Contrairement à ce que nous pensions initialement, le suivi de la microstructure des pâtes à 
des échéances rapprochées durant les premières heures de l’hydratation n’a pas permis de 
mettre clairement en évidence le rôle du CG sur le raidissement rapide de la pâte. Ceci a été 
expliqué par d’autres essais menés en parallèle qui nous ont conduits à attribuer ce 
raidissement à une précipitation quasi immédiate de calcite (paragraphe 3.1.4). 
En revanche, afin de préciser le rôle du CG dans l’amélioration des performances mécaniques 
de la pâte à partir de 9 jours, il aurait été préférable de densifier la fréquence des analyses 
entre 3 et 49 jours. Des essais complémentaires seront donc réalisés dans ce sens et il sera 
notamment nécessaire de réitérer les essais réalisés à 49 jours, afin de confirmer l’impact du 
CG sur la quantité de C-S-H formée.  
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3.3.3. Propriétés microstructurales à long terme, influence de la carbonatation 
Afin de comprendre l’évolution de la nature des hydrates dans les pâtes carbonatées, nous 
avons analysé par diffraction de rayon X (Figure III - 32) et par thermogravimétrie (Figure III 
- 33) le cœur qui n’était pas ou partiellement carbonaté (zone de virage de la phénolphtaléine, 
pH > 9.5) et la couche carbonatée des pâtes témoin et contenant 1% de CG. 
3.3.3.1. Analyses par diffraction de rayons X 
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Figure III - 32. Diffractogrammes à 8 mois du cœur des pâtes témoin et avec 1%CG  
(Témoin non carbo et 1% CG non carbo) et de la couche carbonatée des pâtes  
témoin et avec 1%CG (Témoin carbo et 1%CG carbo) 
 
Le phénomène de carbonatation de la pâte liante modifie nettement la nature des hydrates 
présents et ce différemment dans la pâte témoin et dans celle avec 1% de CG :  
- dans la pâte témoin, la carbonatation modifie peu les monocarboaluminates dont le pic 
est bien maintenu dans la couche carbonatée mais elle conduit à la formation de 
vatérite et de calcite,  
- dans la pâte avec 1% de CG, les hémicarboaluminates ont totalement disparu de la 
couche carbonatée. Les produits formés sont la vatérite et, dans de moindres 
proportions, l’aragonite, ainsi que de la calcite dont les pics augmentent nettement. La 
carbonatation de ces espèces conduit vraisemblablement à la formation de AH3, mais 
celui ne peut être détecté par DRX en raison de son caractère amorphe. 
 
La vatérite, l’aragonite et la calcite constituent les trois formes cristallisées anhydres du 
carbonate de calcium. La calcite est la forme la moins soluble et la vatérite la forme la plus 
soluble dans une gamme de température comprise entre 0 et 90°C [FIO09]. Cette dernière est 
donc rarement trouvée dans la nature puisqu’elle évolue facilement et de manière irréversible, 
au contact de l’eau, vers les autres formes, thermodynamiquement plus stables [FLA09]. Cette 
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évolution vers les formes plus stables se fait au cours du temps par des mécanismes de 
dissolution re-précipitation. 
 
La composition initiale entre les différentes formes polymorphiques dépend des conditions 
thermodynamiques et cinétiques. La calcite précipite aux faibles températures tandis que 
l’aragonite domine aux températures plus élevées [FLA09]. Enfin, la vatérite est usuellement 
formée pour des niveaux de supersaturation plus élevés [MAN00a].  
Cependant, la littérature fait état de la possibilité de former de la vatérite dans des conditions 
différentes, notamment, par utilisation de solvants autres que l’eau. Manoli et Dalas 
[MAN00b] présentent ainsi le cas de formation spontanée de vatérite pure à un pH de 8.5 au 
contact d’éthanol, d’isopropanol et de diéthylène glycol. Ces alcools contribueraient à 
l’augmentation de la vitesse de précipitation de la vatérite et induiraient sa stabilisation en 
inhibant sa transformation en calcite.  
D’autres études soulignent le rôle joué par des tensioactifs sur la formation de la vatérite. Qi 
et al. [QI06] mettent en évidence l’influence du cetyl-trimethyl-ammonium-bromide (CTAB) 
tandis que Wei et al. [WEI05] forment spécifiquement de la vatérite en mélangeant du CaCl2 
et du Na2CO3 en solution aqueuse en présence d’un tensioactif anionique le 
dodecylbenzènesulfonate de sodium (SDBS). Dans le mélange témoin ou en présence d’autres 
tensioactifs, ils observent la précipitation de calcite.  
 
Enfin, de précédentes études ont mis en évidence la stabilisation de ces formes instables de 
carbonates de calcium notamment en présence de composés organiques. Fiori [FIO09] 
identifie la présence de vatérite dans des mortiers de mosaïque de la basilique Saint Pierre au 
Vatican datant du XVIème siècle. Il attribue sa stabilisation à la présence d’additifs organiques, 
huile dessicative (probablement de l’huile de graines de lin) et résidus cellulosiques, utilisés, à 
cette époque, pour formuler les mortiers.  
 
Dans le mélange liant étudié ici, la vatérite, forme généralement métastable de carbonate de 
calcium, est détectée dans les mélanges carbonatés avec et sans carbonate de glycérol. Cet 
adjuvant n’est donc pas responsable de l’apparition de ce polymorphe. Cependant, il 
semblerait que la présence du carbonate de glycérol stabilise ce composé puisque qu’il est 
présent en plus grandes quantités en sa présence. D’autre part, il induit également, dans de 
moindres proportions, la formation ou la stabilisation d’aragonite.  
Afin de compléter ces résultats, il serait intéressant de faire des analyses DRX successives en 
fonction de la profondeur (en polissant la surface de l’échantillon) afin de détecter les 
différentes zones constitutives de la couche carbonatée, ce qui nous permettrait 
éventuellement de conclure quant à la stabilité des ces formes de carbonates de calcium.  
3.3.3.2. Analyses thermogravimétriques 
L’analyse thermogravimétrique n’a pas pu être réalisée sur la partie carbonatée des 
échantillons témoins. Les autres analyses réalisées sur la pâte avec 1% de CG carbonatée et 
non carbonatée ainsi que sur la pâte témoin non carbonatée sont présentées sur la Figure III - 
33 ci-après.  
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Figure III - 33. Analyses thermogravimétriques différentielles à 8 mois du cœur des pâtes témoin et 
1%CG et de la couche carbonatée de la pâte 1%CG.  
 
Que ce soit pour la pâte témoin ou pour celle avec 1% de CG, on note à une échéance de 8 
mois la quasi disparition des C-S-H y compris au cœur des éprouvettes. Le système a évolué 
vers un mélange de phases C2ASH8 et carboaluminates de calcium. Ce résultat est surprenant 
et une étude spécifique devra être menée pour comprendre les mécanismes de vieillissement 
de ce liant à long terme.  
On note nettement l’évolution de la composition de la couche carbonatée de l’échantillon avec 
le CG :  
- les hémicarboaluminates ont été totalement carbonatés, ceci confirme le résultat mis 
en évidence sur l’analyse DRX,  
- les hydrates identifiés comme du C2ASH8 sont bien conservés,  
- le pic correspondant à la décarbonatation des carbonates de calcium est largement 
augmenté et la décomposition commence à des températures plus basses ce qui peut 
être relié à la présence de phases métastables comme la vatérite.  
3.3.3.3. Conclusion 
Les analyses par DRX et thermogravimétrie réalisées à long terme mettent en évidence 
l’évolution des phases minéralogiques dans le système étudié et notamment la disparition des 
C-S-H. Des analyses complémentaires sont nécessaires pour comprendre l’origine de ce 
phénomène.  
Concernant les mécanismes de carbonatation, on a montré qu’ils conduisent à la 
décomposition totale des hémicarboluminates tandis que les monocarboaluminates et les 
C2ASH8 sont bien conservés. Des carbonates de calcium sont formés en grande quantité, il 
s’agit de calcite, mais également de vatérite dont la stabilité pourrait être améliorée par la 
présence du carbonate de glycérol.  
3.4. Conclusion  
Cette partie avait comme objectif de mettre en évidence le rôle spécifique du carbonate de 
glycérol sur les propriétés de la matrice liante.  
On distingue finalement le rôle du carbonate de glycérol en fonction de l’âge de la pâte.  
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Au très jeune âge, juste à la fin du malaxage, l’incorporation de CG induit un raidissement 
immédiat de la pâte. Nous avons vu que ce phénomène n’était pas lié à une amélioration 
immédiate des résistances mécaniques, puisque la performance du liant avec CG est 
équivalente à celle du liant témoin jusqu’à 9 jours environ.  
Nous attribuons ce raidissement initial à la décomposition chimique du CG en milieu basique. 
En effet, l’hydrolyse quasi instantanée d’une majorité des molécules de CG libère du glycérol 
et du CO2. En milieu basique ce CO2 est dissous sous forme d’ions carbonates qui réagissent 
avec les ions calcium en solution pour former un précipité de calcite. D’après nos analyses, ce 
serait la formation de ce réseau de particules solides au sein de la pâte fraîche qui induirait son 
raidissement précoce. Par ailleurs, ces particules pourraient jouer le rôle de germes de 
nucléation qui amélioreraient l’hydratation du liant dans un deuxième temps. 
Ce résultat est particulièrement intéressant dans le cadre du développement d’un matériau de 
construction en préfabrication, pour laquelle le temps de démoulage et donc la tenue 
instantanée du matériau est un paramètre prépondérant.  
 
A moyen terme, l’incorporation du carbonate de glycérol induit une amélioration des 
performances mécaniques (+33% à 9 jours). L’exploration de la microstructure des pâtes avec 
et sans adjuvant par différentes méthodes d’analyse (DRX, ATG et RMN) a permis, dans un 
premier temps, d’identifier les mécanismes d’hydratation et de vieillissement de ce liant 
innovant, puis, dans un deuxième temps, de mettre en évidence l’influence du CG sur ces 
mécanismes.  
L’hydratation du mélange chaux hydraulique/métakaolin conduit principalement à la 
formation de C-S-H et de deux formes AFm, des monocarboaluminates de calcium et des 
hémicarboaluminates de calcium. La formation de ces hydrates, qui se substituent aux formes 
d’aluminates classiquement obtenues par la réaction pouzzolanique du métakaolin, s’explique 
par la présence de calcite en grande quantité dans la chaux hydraulique. Ces réactions 
aboutissent à une consommation totale de la portlandite dès 14 jours.  
L’analyse RMN permet de mettre en évidence un taux de substitution en aluminium des C-S-
H élevé, et une structure fortement polymérisée. 
L’influence du CG sur la composition minéralogique concerne principalement l’équilibre des 
phases carboaluminates. En effet, tandis que les deux formes coexistent dans les pâtes témoin, 
seule la forme hémicarboaluminate est retrouvée dans la pâte avec CG.  
Ce phénomène pourrait être attribué au déplacement de l’équilibre chimique vers des 
composés à plus faible teneur en carbonates, en raison de la précipitation de calcite au jeune 
âge induite par la présence de CG qui mobilise une partie des ions carbonates et fait donc 
diminuer leur concentration en solution.  
Concernant l’origine de l’amélioration des performances mécaniques en présence de CG, les 
analyses réalisées ne permettent pas de conclure. La teneur en C-S-H des pâtes n’a en effet 
pas pu être corrélée avec leur résistance en compression.  
 
A long terme (au-delà de 150 jours), les performances mécaniques des pâtes avec CG ne 
progressent plus tandis que celles de la pâte témoin continuent à augmenter. Ce résultat 
s’explique par une cinétique et probablement des mécanismes de carbonatation distincts. La 
différence de composition minéralogique entre la couche carbonatée et non carbonatée des 
échantillons avec CG induit probablement une différence de rigidité responsable de la rupture 
à l’interface entre ces deux couches. L’analyse de la couche carbonatée a notamment mis en 
évidence la présence de vatérite, forme métastable de carbonate de calcium.  
La disparition des C-S-H à long terme, mise en évidence dans les couches carbonatées comme 
dans le cœur des échantillons, devra quant à elle faire l’objet d’une étude complémentaire 
spécifique.  
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Afin de mieux comprendre les mécanismes de prise de ce liant et l’influence du CG sur ces 
derniers il serait nécessaire de procéder à des analyses quantitatives, par DRX avec la 
méthode de Rietveld ou en utilisant des outils de déconvolution pour les analyses par RMN et 
ATG. Au jeune âge, un suivi de la composition des solutions interstitielles par dosage 
(calcium, alcalins, carbonates) ainsi qu’un suivi du pH nous permettrait vraisemblablement 
d’affiner nos analyses. Enfin, un suivi de l’évolution de la microstructure au MEB apporterait 
certainement des réponses locales complémentaires.  
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4. Influence spécifique du monolaurate de sorbitan éthoxylé (SME) sur les 
propriétés à l’état frais et durci de la matrice liante 
Outre les propriétés influencées à la fois par l’incorporation de CG et de SME (retrait, 
absorption capillaire), les résultats de la phase exploratoire ont mis en évidence l’effet 
entraineur d’air du SME. Cette propriété de la pâte fraiche impacte également les propriétés 
de la matrice durcie et notamment sa porosité. Cette partie a pour but d’explorer et de 
caractériser ces phénomènes, afin de préciser le mode d’action du SME. 
4.1. Effet entraîneur d’air  
Dès les premiers essais, l’effet entraineur d’air lié à l’ajout de SME a été mis en évidence 
visuellement. Son incorporation à la pâte fraîche conférait à cette dernière un aspect 
mousseux et facilitait sa mise en œuvre.  
La teneur en air de la pâte fraiche a été déterminée grâce à une mesure à l’aéromètre à 
mortier, pour des pâtes contenant entre 0 et 3% de SME (Figure III - 34). 
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Figure III - 34. Evolution de la teneur en air de la pâte fraiche en fonction du dosage en SME. 
 
Les résultats obtenus mettent clairement en évidence l’influence du SME sur la teneur en air 
de la pâte fraiche. A l’état frais, la pâte témoin présente une teneur en air d’environ 3.5% 
tandis que celle de la pâte incorporant 0.25% de SME est d’environ 15.5%.  
En revanche l’évolution de la teneur en air en fonction du dosage en SME au-delà de 0.25% 
est surprenante, la teneur diminue lorsque ce dernier augmente. Les teneurs en air des pâtes 
avec adjuvants restent néanmoins largement supérieures à celle de la pâte témoin. Ce résultat 
est contraire à d’autres données de la littérature ([DU05], [YAN00]) qui mettent en évidence 
une augmentation de la teneur en air à l’état frais avec la concentration en adjuvant. 
 
Les bulles d’air sont naturellement formées dans un béton frais par cisaillement de la pâte lors 
du malaxage. Cependant, en l’absence d’adjuvant, elles ont une durée de vie limitée. En effet, 
elles sont intrinsèquement instables puisque, selon les lois de la thermodynamique, elles vont 
tendre à réduire leur énergie libre. Pour ce faire, soit les bulles auront tendance à se 
rassembler sous forme de bulles de plus gros diamètre, soit elles vont migrer vers la surface 
de la pâte fraîche.  
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Le rôle d’un entraineur d’air est donc, dans un premier temps, d’augmenter la quantité d’air 
entrainé lors du malaxage, de créer une émulsion, mais surtout, dans un deuxième temps, de 
stabiliser ces bulles d’air dans la matrice pour qu’elles perdurent jusqu’à son durcissement.  
 
Les entraineurs d’air sont, pour la plupart, des tensioactifs qui ont la propriété de diminuer la 
tension superficielle de l’eau, ils réduisent ainsi l’énergie libre de surface nécessaire à 
l’entrainement et à la stabilisation des bulles d’air de petites dimensions dans la pâte fraîche.  
 
La stabilisation des bulles d’air peut également être influencée par les entraineurs d’air par 
formation d’un film élastique autour des bulles qui réduit le risque de fusion en cas de 
collision [BUY], ou par réaction avec le Ca(OH)2 dissous pour former des précipités de sels 
de calcium insolubles qui s’accumulent à l’interface air/eau en stabilisant les bulles d’air 
[DU05].  
 
L’effet entraineur d’air du SME est attribué, de manière prépondérante, à sa capacité à 
abaisser la tension superficielle. En effet, il possède une double affinité (Figure III - 35), 
c’est-à-dire qu’il est constitué d’une partie lipophile apolaire et d’une partie hydrophile 
polaire. Cette propriété amphiphile lui confère son caractère tensioactif.  
 
Figure III - 35. Structure amphiphile de la molécule de SME 
 
Ainsi, les molécules de SME auront tendance à migrer aux interfaces des bulles d’air entrainé 
et se positionner de manière à ce que leur groupe polaire soit en contact avec l’eau et que leur 
groupe apolaire soit en contact avec l’air. De ce fait, les molécules de SME agissent sur 
l’énergie libre du système en l’abaissant.  
 
L’effet de saturation observé au-delà de 0.25% de SME peut s’expliquer si la concentration 
micellaire critique de l’adjuvant a été atteinte. En effet, au-delà, il n’y a plus d’effet de 
réduction de la tension superficielle, donc plus d’entrainement d’air complémentaire. Cette 
hypothèse est confirmée par les travaux de Kothekar et al. [KOT07] qui détermine la tension 
superficielle d’une solution contenant entre 0.01% et 1% de SME, elle diminue jusqu’à 0.5%, 
au delà elle se stabilise. Cette concentration limite correspond exactement à la concentration 
en SME dans l’eau de gâchage pour l’entrainement d’air maximum.  
Dans cette étude [KOT07], le pouvoir moussant des solutions est également évalué en 
fonction de la teneur en SME et il est maximal pour un dosage de 0.25% dans la solution, 
valeur au-delà de laquelle il diminue.  
La stabilisation de la tension superficielle expliquerait donc que la teneur en air de la pâte 
n’augmente plus au-delà du dosage de 0.25% de SME, cependant cela n’est pas suffisant pour 
expliquer sa diminution. Cette dernière pourrait être reliée à l’augmentation de la viscosité de 
la pâte fraiche par incorporation de SME. En effet, d’après Du et al. [DU05], l’augmentation 
de la viscosité de la pâte a tendance à limiter l’incorporation de bulles d’air en créant ce que 
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l’auteur désigne comme une « barrière d’énergie ». Or, Sulek et al. [SUL03] ont démontré la 
capacité d’esters de sorbitan éthoxylés (dont le SME) à augmenter significativement la 
viscosité d’une solution.  
Au-delà de 0.25% de SME, l’accroissement de la viscosité de la pâte deviendrait donc 
pénalisant pour l’entrainement d’air.  
4.2. Porosité et masse volumique à l’état durci  
Comme nous venons de le voir, l’efficacité d’un entraineur d’air réside non seulement dans sa 
capacité à créer un réseau de bulle d’air dans la pâte fraiche au cours du malaxage mais 
surtout dans la stabilisation de ce réseau afin qu’il perdure jusqu’à l’état durci. C’est le cas du 
SME qui induit la formation d’un réseau de bulles d’air dans la pâte durcie comme on peut le 
voir sur les clichés présentés sur la Figure III - 36. 
 
 
 
Figure III - 36. Clichés de pâte durcie incorporant 1% de SME réalisés au vidéomicroscope (A) et au 
microscope électronique à balayage (B : x 200) 
 
Les observations des pâtes durcies contenant du SME mettent en évidence l’existence d’un 
réseau de bulles d’air couvrant une très large gamme de dimensions. Les plus gros pores sont 
de l’ordre du demi millimètre (Figure III - 36 A) tandis que l’observation au microscope 
électronique à balayage (Figure III - 36 B) permet d’identifier des pores de rayon environ égal 
à 10 µm.  
Enfin, il semble que la gamme de pores soit encore plus large puisque les analyses 
préalablement menées au porosimètre à mercure (paragraphe 2.2.3) nous avaient permis de 
détecter l’augmentation du pourcentage de pores de rayon compris entre 100 nm et 1 µm. 
 
Les résultats présentés dans la partie 2.2 nous avaient permis de conclure à une légère 
influence de l’incorporation de 1% de SME sur la masse volumique apparente des pâtes (-
11.5%) tandis que leur porosité accessible à l’eau semblait peu impactée.  
Afin de quantifier l’influence du dosage en adjuvant sur ces propriétés, elles ont été 
déterminées sur des pâtes contenant entre 0 et 3% de SME. Les résultats sont présentés sur la 
Figure III - 37 ci-après.  
A B 
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Figure III - 37. Evolution de la masse volumique apparente et de la porosité accessible à l’eau des pâtes en 
fonction de leur teneur en SME 
 
Les résultats présentés sur la Figure III - 37 ne permettent pas de dégager une tendance 
significative de l’évolution de la porosité accessible à l’eau des pâtes en fonction de la teneur 
en SME.  
En revanche, il apparait clairement une variation de la masse volumique apparente des pâtes 
en fonction de cette teneur.  
Cette évolution rappelle celle de la teneur en air de la pâte fraiche en fonction du dosage en 
SME (Figure III - 34).  
Afin de corréler ces deux évolutions, nous présentons sur la Figure III - 38 la variation de la 
masse volumique apparente moyenne de la pâte durcie en fonction de la teneur en air initiale 
de la pâte fraiche. 
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Figure III - 38. Evolution de la masse volumique apparente de la pâte durcie en fonction de la teneur en 
air initiale de la pâte fraiche 
 
Les résultats présentés sur la Figure III - 38 mettent en évidence une variation linéaire de la 
masse volumique apparente des éprouvettes durcies avec la teneur en air initiale de la pâte 
fraiche. Ce résultat, en accord avec de précédents travaux [YAN00], confirme l’effet du SME 
sur la porosité de la pâte à l’état durcie.  
 
Ces constations nous permettent de conclure que l’incorporation de SME entraine la création 
d’une porosité fermée, ou non explorée par la méthode de détermination de la porosité 
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accessible à l’eau mise en œuvre. Le volume de ces pores, partiellement non interconnectés, 
variera linéairement avec la teneur en air initiale de la pâte durcie.  
 
L’influence du SME sur la porosité de la pâte durcie permet de compléter les analyses 
concernant notamment la réduction du retrait ou la limitation de la remontée capillaire dans 
les éprouvettes incorporant cet adjuvant. En effet, la formation de pores de très grandes 
dimensions (r > 100 µm), non détectables au porosimètre à mercure, peut influencer ces deux 
phénomènes.  
 
Concernant le retrait cela confirmerait l’hypothèse faite selon laquelle l’incorporation de SME 
induit une évaporation à court terme plus importante que celle des pâtes témoin, évaporation 
de l’eau contenue dans les gros pores et qui ne génère donc que peu de retrait. Ces résultats 
sont en accord avec ceux mis en évidence par Cultrone et al. [CUL05] sur des mortiers à base 
de chaux. Il observe une limitation des fissures liées au retrait par incorporation d’un agent 
entraineur d’air, auquel il attribue l’augmentation du nombre de macropores faiblement 
interconnectés.  
 
Concernant l’ascension capillaire, deux études précédentes, menées respectivement sur 
mortier de chaux [IZA09] et sur béton [HAN03], ont mis en évidence une réduction de 
l’absorption capillaire des échantillons du fait de l’incorporation d’un agent entraineur d’air. 
Les auteurs attribuent ce résultat à la formation de bulles d’air qui interrompent le réseau 
capillaire des liants respectifs.  
Dans notre cas, l’incorporation de SME limiterait donc fortement l’absorption capillaire du 
fait de la formation de pores de grandes tailles, qui empêcheraient l’eau liquide de diffuser au 
travers du réseau poreux. Ces pores n’ont pas été détectés au porosimètre à mercure puisque 
celui-ci les remplis sans qu’il ait été nécessaire d’exercer une contrainte. De plus, dans ces 
pores de grandes tailles l’approximation de négliger la gravité ne peut plus être faite et la loi 
de Washburn ne s’applique donc plus. Ceci expliquerait l’apparente contradiction mise en 
évidence au paragraphe 2.5 entre la prédiction de Washburn et l’ascension capillaire faible 
effectivement mesurée dans les pâtes contenant du SME.  
 
Par ailleurs, un autre mécanisme pourrait expliquer cette limitation importante de l’absorption 
capillaire. En effet, les molécules de SME, du fait de leur propriété amphiphile, ont tendance à 
migrer aux interfaces eau/air. Les molécules s’orientent alors préférentiellement afin de 
disposer leur partie polaire au contact de l’eau et leur partie apolaire au contact de l’air. 
Lorsque la pâte durcit, on peut supposer que les molécules persistent à la surface de ce qui 
devient parfois un pore. On peut donc imaginer que la concentration préférentielle des parties 
hydrophobes des molécules de SME à la surface des pores de la pâte durcie induise une 
hydrophobicité de la surface et donc une réduction de l’absorption capillaire.  
4.3. Conclusion 
La structure amphiphile du SME lui confère des propriétés tensioactives responsables de 
l’effet entraineur d’air à l’état frais et de la stabilisation du réseau de bulles qui perdure à 
l’état durci.  
L’entrainement d’air maximal est obtenu pour un dosage proche de 0.25%. Au-delà, 
l’augmentation de la viscosité de la pâte devient prépondérante et limite l’entrainement d’air. 
 
A l’état durci, ces phénomènes induisent la création d’une porosité partiellement fermée, de 
dimensions très variables. Elle s’étend des gros pores, non mis en évidence par la 
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porosimètrie au mercure car pénétrés sans contrainte, jusqu’à une famille de macropores de 
l’ordre  de 10 µm. L’incorporation de SME semble également avoir une influence sur la 
porosité dite capillaire (de 100 nm à 1 µm) dont la proportion augmente par rapport aux 
hydrates les plus fins.  
 
La modification du réseau poreux présente plusieurs intérêts. D’une part, et c’est la raison 
principale qui mène conventionnellement à l’emploi d’entraineur d’air dans la formulation des 
bétons, on peut s’attendre à une résistance accrue aux phénomènes de gel-dégel. D’autre part, 
dans le cadre des applications visées pour cette étude, ces phénomènes permettent d’expliquer 
en partie la réduction du retrait et celle de l’absorption capillaire des pâtes durcies. 
Concernant ce dernier résultat, la concentration des parties hydrophobes des molécules de 
SME à la surface des pores peut également jouer un rôle.  
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5. Propriétés de la matrice adjuvantée retenue pour la suite de l’étude 
Afin de poursuivre la campagne expérimentale et d’explorer la possibilité d’amélioration de 
performances par incorporation de fibres ou de granulats végétaux, nous avons été amenés à 
choisir rapidement une formulation de liant. Ce choix a été fait en se basant sur les critères 
disponibles à ce moment de l’étude, à savoir l’influence du CG et du SME sur des propriétés 
telles que les résistances mécaniques, le retrait et l’effet entraineur d’air.  
 
Afin d’optimiser les résistances mécaniques et la réduction de retrait liées à l’incorporation de 
CG nous avons sélectionné un dosage de 1%. Concernant le SME, nous avons choisi comme 
critère principal, celui lié à l’entrainement d’air, en visant une teneur en air initiale maximale 
afin d’atteindre, nous l’espérions, une conductivité thermique minimale. Le dosage en SME a 
donc été choisi à 0.25%. 
 
Le liant retenu pour la suite de l’étude est donc composé de 50% de métakaolin et 50% de 
chaux hydraulique naturelle, adjuvanté par 1% de CG et 0.25% de SME, les dosages en 
adjuvants étant exprimés en masse de liant. Le dosage E/L est maintenu à 0.5.  
 
Cette formulation ne constitue pas une formulation « optimisée » et ne prend pas en compte 
les éventuels effets d’interaction entre les adjuvants, mais nous rappelons que l’objectif était 
principalement de vérifier la faisabilité de l’utilisation d’un tel liant pour une application en 
bâtiment en association avec des agroressourses. Par la suite, et selon les applications visées, 
il sera vraisemblablement opportun d’optimiser cette formulation.  
 
Dans cette partie, nous comparerons les propriétés, lorsque les données sont disponibles :  
- du liant témoin, sans adjuvant, que l’on désignera par TEM, 
- de la formulation retenue (1% de CG + 0.25% de SME), que l’on désignera par ADJ, 
- de la chaux hydraulique naturelle pure, que l’on désignera par NHL5, afin de mettre 
en évidence l’intérêt de l’utilisation du métakaolin,  
- du liant commercial T70, utilisé dans la plupart des études menées jusqu’à présent sur 
le développement de béton de chanvre notamment.  
 
Les compositions de ces différents liants sont rappelées dans le Tableau III - 7 ci-après. 
 
Liant Chaux hydraulique 
Chaux 
aérienne Pouzzolane Adjuvants 
TEM 50% NHL5 - 50%MK - 
ADJ 50% NHL5 - 50% MK 1%CG+0.25%SME 
NHL 100% NHL5 - - - 
T70 15% 75% 10% Entraineur d’air + 
autres [CER05] 
Tableau III - 8. Composition des liants TEM, ADJ, NHL et T70  
5.1. Comportement mécanique 
Les données disponibles dans la littérature concernant la résistance en compression du liant 
T70 présentent des variations importantes. Cérézo [CER05] fait état d’une résistance en 
compression qui varie entre 4 et 5 MPa environ entre 14 jours et 15 mois. Nguyen [NGU08] 
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met quant à lui en évidence une résistance d’environ 10 MPa à 28 jours. Cette dispersion peut 
provenir de différents modes de cure des échantillons, non précisés dans ces travaux.  
 
Les résultats de l’évolution de la résistance en compression de NHL et TEM au cours du 
temps, dans des modes de conservation variables (Figure III - 39), mettent pourtant en 
évidence l’impact prépondérant de ce paramètre. 3 modes de conservation ont été envisagés, 
l’immersion dans de l’eau (série Immersion), une salle de conservation à humidité relative 
maintenue supérieure ou égale à 95%HR (série 100%HR) et une salle de conservation dont 
l’ambiance est contrôlée à 20°C, 65%HR (série 65%HR). 
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Figure III - 39. Influence du mode de conservation sur l’évolution des résistances en compression de NHL 
et TEM au cours du temps 
 
Les deux séries de mesure ont été réalisées sur deux presses distinctes respectivement à 
vitesses de déplacement et de chargement constantes, ce qui explique l’écart entre les résultats 
sur l’échantillon TEM100%HR  
 
On constate que les niveaux de résistance atteints par le liant TEM surpassent nettement celles 
du liant T70 et de la NHL5 et ce, quel que soit le mode de conservation.  
Le dosage en chaux hydraulique du TEM, nettement plus élevé que celui du T70, laissait 
présager ce résultat. En effet la prise hydraulique des silicates de calcium présents dans cette 
dernière induit la formation relativement rapide de C-S-H générateurs de résistance.  
 
De plus, le fait que les performances du TEM surpassent largement celles de NHL met en 
évidence l’impact prépondérant de la réaction pouzzolanique sur le développement des 
résistances y compris à court terme. La réaction du métakaolin avec la portlandite génère donc 
directement des hydrates (C-S-H et carboaluminates) qui contribuent à la résistance de la 
matrice.  
 
Nous pouvons aussi comparer l’évolution au cours du temps des résistances en compression 
de TEM et ADJ pour deux types de conservation : une série d’échantillons a été gardé en 
atmosphère contrôlée à humidité relative supérieure à 95% HR et l’autre série a été soumise à 
un vieillissement naturel, en extérieur. Les résultats sont présentés sur la Figure III - 40. 
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Figure III - 40. Evolution de la résistance en compression (A) et de la profondeur carbonatée (B) pour des 
échantillons TEM et ADJ conservés en ambiance contrôlée (HR > 95%) et en extérieur 
 
Les résultats concernant la résistance en compression des deux liants (Figure III - 40 A) 
mettent en évidence un bon maintien des résistances des matrices au cours du temps, que ce 
soit en ambiance humide (HR>95%) comme en extérieur. 
Les performances du témoin sont supérieures à celles de la matrice adjuvantée et ce à toutes 
les échéances et quel que soit le mode de conservation.  
 
Le suivi de carbonatation réalisé sur les échantillons (Figure III - 40 B) met en évidence une 
augmentation de la profondeur carbonatée du fait de l’incorporation des adjuvants.  
Pour les échantillons conservés à 95%HR, la cinétique de carbonatation du liant ADJ est 
nettement plus élevée que celle du liant TEM.  
Pour les échantillons conservés en extérieur, la cinétique de carbonatation est plus rapide, les 
variations d’humidité relative favorisant la migration du CO2 dans la porosité de la matrice et 
les phénomènes de dissolution précipitation.  
 
L’influence des adjuvants sur la cinétique de carbonatation n’est pas le seul paramètre 
responsable des moins bonnes performances du liant ADJ, puisque dès 28 jours celui-ci 
présente une résistance en compression nettement plus faible que celle du TEM. Ceci peut 
vraisemblablement être attribué à l’effet entraineur d’air du SME qui génère une porosité plus 
élevée dans la pâte durcie et donc des résistances mécaniques en compression plus faibles.  
 
Ainsi, le liant pouzzolanique témoin présente des performances nettement supérieures à celles 
des autres liants quelle que soit l’échéance et quel que soit le mode de conservation. 
En conditions de vieillissement naturel en extérieur (3 à 12 mois d’exposition), ce liant 
présente une résistance en compression relativement constante de 15 MPa environ.  
 
En conclusion, le choix du dosage en CG et SME ne s’avère pas concluant du point de vue 
mécanique. Il semblerait que l’entrainement d’air initial lié au SME soit trop pénalisant pour 
la résistance en compression de la matrice. Du point de vue de la carbonatation, 
l’incorporation des adjuvants accélère la cinétique, ce qui semble être préjudiciable aux 
performances mécaniques du liant à long terme.  
A B 
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5.2. Porosité et masse volumique 
Les résultats de porosité communiqués pour les liants TEM, ADJ et NHL résultent de mesures 
de porosité accessible à l’eau réalisées à 28 jours (moyenne de deux mesures). Les valeurs 
données pour le liant T70 sont quant à elles issues des travaux de Cérézo [CER05], ils 
résultent d’un calcul dont les hypothèses sont précisées dans cette référence.  
 
Liant Masse volumique apparente (kg/m3) Porosité (%) 
TEM 1198 49.7 
ADJ 1187 49.8 
T70 1075 50.6 
NHL 1231 53.0 
Tableau III - 9. Masse volumique apparente et porosité des différents liants 
 
On constate donc que les liants TEM, ADJ et T70 présentent des porosités totales 
comparables, tandis que la chaux hydraulique possèderait une porosité accessible à l’eau 
légèrement supérieure. Il est cependant difficile de conclure en raison de la dispersion 
relativement élevée des résultats expérimentaux et de la différence du mode de détermination 
pour T70.  
 
Concernant la distribution porale des différentes pâtes, des essais ont été réalisés au 
porosimètre à mercure sur des pâtes TEM, ADJ et NHL âgées de 8 mois, les résultats sont 
présentés sur les Figure III - 41 A, B et D ci-après.  
 
Les dimensions du réseau poreux du liant T70 sont présentées par Samri [SAM08] dans sa 
thèse (courbe rouge sur la Figure III - 41 C).  
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Figure III - 41. Répartition porale des liants TEM (A), ADJ(B), T70 (PF70) [SAM08] (C) et NHL (D) 
 
Le Tableau III - 10 ci-dessous donne la répartition des pores des liants TEM, ADJ et NHL 
ainsi que leur rayon moyen déterminé selon la méthode exposée au 2.2.3.  
 
Echantillon Micro 10-100 nm 
Méso 
100 nm-1 µm 
Macro 
1-100 µm 
rm 
(nm) 
TEM 93.7 2.7 3.60 22 
ADJ 61.8 28.2 10 130 
NHL 57.7 31.4 10.9 156 
Tableau III - 10. Répartition porale et rayon moyen de la porosité des pâtes TEM, ADJ et NHL 
 
Les résultats présentés dans le Tableau III - 10 mettent en évidence la modification de la taille 
des pores induite par l’incorporation des adjuvants dans le liant pouzzolanique : 
- le liant adjuvanté présente une proportion de mésopores et de macropores nettement 
plus élevée que la pâte témoin, 
- la proportion de mésopores est proche de celle de la pâte contenant 1% de SME (voir 
2.2.3 de ce chapitre), ce qui confirme le fait que dans le mélange ADJ, l’effet de la 
modification du réseau poreux est attribué au SME, 
- l’augmentation de la proportion de macropores, absents du mélange avec 1% de SME, 
est liée à l’effet entraineur d’air de cet adjuvant, dont nous avons montré qu’il était 
maximal pour un dosage à 0.25% (paragraphe 4.1).  
 
Enfin, si l’on compare la répartition porale de la pâte ADJ à celle de NHL, on se rend compte 
qu’elles sont relativement proches. L’incorporation de SME à la pâte liante entraine donc la 
création d’un réseau méso et macroporeux, absent du mélange témoin, qui reproduit celui 
existant dans une pâte de chaux pure. Ce résultat laisse présager des propriétés 
hygroscopiques similaires à celles de la chaux, réputée pour son caractère respirant et 
régulateur d’humidité. 
 
Concernant la comparaison avec le liant commercial T70, Samri [SAM08] observe l’existence 
de deux classes principales de pores autour de 400 et 700 nm et d’une famille secondaire avec 
des pores d’une trentaine de nanomètres. On peut noter que cette porosité est plus fine que 
celle des pâtes ADJ et NHL, avec très peu de pores de rayon supérieur à 1 µm. La famille de 
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pores autour de 30 nm correspond vraisemblablement aux pores des hydrates, présents 
également dans les trois autres pâtes entre 20 et 50 nm. Les pores de rayons entre 400 et 700 
nm sont également représentés dans les pâtes ADJ et NHL, mais absents de la pâte témoin. 
Par rapport à la classification des pores adoptée, on peut donc qualifier le liant T70 de 
fortement mésoporeux.  
5.3. Absorption capillaire 
Nous avons montré dans la partie 2.4 de ce chapitre que l’incorporation indépendante de 1% 
de CG ou de 1% de SME permettait de réduire significativement l’absorption capillaire par 
rapport au liant témoin. Afin de confirmer ce résultat sur la pâte ADJ qui contient à la fois 
0.25% de SME et 1% de CG, nous avons suivi l’évolution de l’absorption capillaire de ces 
pâtes entre 28 et 180 jours. Pour l’échéance de 49 jours, les essais d’absorption ont également 
été réalisés sur la pâte NHL. Les indices d’absorption capillaires moyens sont présentés sur la 
Figure III - 42. La méthode de détermination a été exposée dans le paragraphe 1.2.4 de ce 
même chapitre.  
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Figure III - 42. Evolution entre 28 et 180 jours de l’indice d’absorption capillaire des pâtes TEM et ADJ 
 
Les résultats confirment la réduction de l’indice d’absorption capillaire par ajout de SME et 
de CG. L’indice d’absorption capillaire de la pâte ADJ est toujours inférieur à celui de la pâte 
TEM et cet écart se creuse au cours du temps. En effet, tandis que l’absorption capillaire de la 
pâte témoin augmente au cours du temps, celle de la pâte adjuvantée reste constante.  
On peut faire l’hypothèse que, du fait de la progression des réactions d’hydratation et 
pouzzolanique, les pores de grande taille de la pâte témoin s’affinent au cours du temps en 
favorisant l’absorption capillaire. Au contraire, dans les pâtes avec adjuvants, les macropores 
et bulles de grandes tailles générés par l’entrainement d’air initial ne sont que faiblement 
comblés par l’avancement de l’hydratation. Quelle que soit l’échéance, ils jouent donc leur 
rôle d’interruption du réseau poreux et de limitation de l’ascension capillaire.  
 
A 49 jours, la détermination de l’absorption capillaire de la pâte NHL met en évidence son 
fort pouvoir absorbant, nettement plus élevé que celui de la pâte témoin. Ceci confirme les 
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résultats précédents, la NHL possède une proportion de mésopores nettement plus élevée que 
le TEM, comme prévu par l’équation de Washburn, l’ascension capillaire est donc plus élevée 
dans cette pâte. En revanche, le mélange ADJ possède des pores de grandes tailles (r > 10 µm) 
dans lesquels on ne peut plus négliger la gravité, ils interrompent le réseau capillaire et 
diminuent l’absorption du liant.  
5.4. Conductivité thermique 
Dans une optique de développement d’un écocomposite pour le bâtiment, l’aspect de 
l’isolation thermique est devenu prépondérant. Le Tableau III - 11 rappelle la conductivité 
thermique des différents liants.  
Les conductivités des mélanges TEM, ADJ et NHL ont été déterminées sur des échantillons 
de pâte en équilibre hydrique avec une ambiance contrôlée à 20°C, 65%HR.  
La valeur de la conductivité du liant T70 est tirée de la thèse de Cérézo [CER05], la mesure a 
été réalisée sur le liant préalablement séché à l’étuve à 60°C.  
 
Liant Masse volumique apparente (kg/m3) λ (W/m.K) 
TEM 1198 0.264 
ADJ 1187 0.269 
NHL 1231 0.294 
T70 1075 0.24 
Tableau III - 11. Conductivité thermique des différents liants 
 
Les résultats mettent en évidence des conductivités de même ordre de grandeur. La 
conductivité du liant commercial T70 est cependant légèrement plus faible, mais la mesure 
ayant été réalisée sur échantillon sec, il est difficile de conclure.  
Il est probable que la conductivité finale du composite soit peu influencée par la conductivité 
intrinsèque du liant, par rapport à l’importance du dosage en granulats légers par exemple. 
Cependant, ce critère peut être important pour des applications fortement dosées en liant, de 
type enduit par exemple.  
On note également que malgré l’entrainement d’air et la création d’une porosité faiblement 
interconnectée plus importante en présence d’adjuvant, la conductivité thermique du liant 
ADJ reste très proche, voir légèrement supérieure à celle du liant TEM. 
5.5. Isothermes de sorption/désorption de vapeur 
Enfin, afin de qualifier le comportement hygroscopique de notre liant, nous avons déterminé 
les isothermes de sorption/désorption de vapeur des différents liants étudiés TEM, ADJ et 
NHL. Les résultats sont présentés sur la Figure III - 43.  
 
Comme nous l’avons présenté au paragraphe 1.7 du chapitre 2, ces mesures ont été réalisées 
par une méthode dynamique. Au contraire, l’isotherme du T70 présenté sur la Figure III - 44 a 
vraisemblablement été déterminé par une méthode statique conventionnelle, la comparaison 
entre les deux devra donc en tenir compte.  
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Figure III - 43. Isothermes de sorption/désorption de vapeur d’eau à 20°C des liants TEM, ADJ et NHL 
 
 
Figure III - 44. Isothermes de sorption/désorption de vapeur du liant T70 et des particules de chènevotte 
[GAR00] 
 
Les résultats mis en évidence sur la Figure III - 43 confirment ceux des analyses au 
porosimètre à mercure. Les liants ADJ et NHL présentent une porosité distincte de celle de la 
pâte TEM. Dans ces deux liants, la proportion de gros pores est grande ce qui se traduit par 
une importante quantité d’eau adsorbée pour les fortes humidités relatives (HR > 75%).  
Il est intéressant de constater que l’ajout de 0.25% de SME et de 1% de CG au liant témoin 
permet de modifier sa porosité de manière à ce que son comportement hygroscopique 
devienne très proche de celui de la chaux seule dont les propriétés respirantes et régulatrices 
d’humidité sont souvent vantées.  
 
Les phénomènes d’hystérésis sont également influencés par l’ajout des adjuvants, l’écart entre 
la branche de désorption et celle d’adsorption est significativement plus élevé dans les pâtes 
ADJ et NHL que dans la pâte TEM. Ceci est probablement lié à une distribution réellement 
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binodale de la porosité dans ces liants qui contiennent une proportion de pores de grande 
dimension beaucoup plus importante que le liant témoin. Dans ce cas, l’occurrence dans le 
réseau poreux de pores connectés en « bouteille d’encre », auxquels est notamment attribué le 
phénomène d’hystérésis, serait plus fréquente que dans la pâte témoin.  
 
D’autres mécanismes peuvent expliquer l’hystérésis, l’écart d’angle de contact entre 
l’adsorption et la désorption peut notamment entrer en jeu, or il a été montré dans le 
paragraphe 2.2.4 que l’angle au retrait des pâtes était beaucoup plus faible que celui à 
l’avancée.  
 
Le niveau de teneur en eau adsorbée dans la pâte T70 présenté par Garnier [GAR00] (Figure 
III - 44) est nettement plus élevé que celui que nous avons observé dans nos travaux. Cet écart 
est vraisemblablement dû en grande partie à la différence de méthode expérimentale utilisée. 
Ce résultat nous laisse penser que la méthode dynamique ne permet pas d’atteindre le 
véritable équilibre hydrique des pâtes. Cependant, comme cela a déjà été discuté dans le 
chapitre 2, cette méthode nous parait très utile pour comparer les propriétés hygroscopiques 
de nos matériaux, les essais ayant tous été réalisés dans les mêmes conditions et l’équilibre 
hydrique atteint pouvant être représentatif d’un état atteint à moyen terme en bâtiment.  
5.6. Conclusion 
Cette partie nous a permis de comparer les propriétés d’usage du liant pouzzolanique étudié, 
du mélange adjuvanté retenu pour la suite de l’étude (incorporation de fibres et de granulats 
végétaux), de la pâte de chaux hydraulique seule et du liant commercial T70, le plus 
communément utilisé pour les applications de type béton de chanvre.  
 
Différents résultats ont pu être mis en évidence : 
- concernant les performances mécaniques, le liant pouzzolanique chaux 
hydraulique/métakaolin témoin développé dans cette étude surpasse largement les 
autres liants et ce quel que soit le mode de conservation et l’échéance.  
- vis-à-vis du critère mécanique, les dosages en adjuvants retenus ne semblent pas 
judicieux, l’entrainement d’air induit par l’incorporation de 0.25% de SME est trop 
pénalisant pour la résistance en compression du liant,  
- par contre, la combinaison des deux adjuvants dans la matrice permet de conserver 
l’effet fortement réducteur d’absorption capillaire observé avec chacun des adjuvants, 
cette réduction par rapport à la pâte témoin est vérifiée quelle que soit l’échéance et 
elle est même de plus en plus marquée au fur et à mesure du vieillissement des pâtes,  
- la modification du réseau poreux des pâtes induite par l’incorporation des adjuvants 
(création d’un réseau de gros pores du fait de l’entrainement d’air initial) permet de 
conférer au mélange ADJ des propriétés hygroscopiques comparables à celle de la 
chaux hydraulique naturelle seule.  
 
Ces résultats mettent en évidence la nécessité d’un travail ultérieur concernant la formulation 
du liant et notamment le dosage en adjuvants, afin de fixer des compositions optimales par 
rapport aux applications et aux propriétés d’usage visées.  
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6. Conclusion 
Dans ce chapitre, nous avons présenté les résultats de l’étude menée sur les interactions entre 
les deux adjuvants organiques sélectionnés, à savoir le carbonate de glycérol (CG) et le 
monolaurate de sorbitan éthoxylé (SME), et la matrice minérale retenue pour ce projet 
composée de 50% de métakaolin (MK) et de 50% de chaux hydraulique naturelle (NHL).  
 
Dans une première partie, nous nous sommes focalisés sur les propriétés communes 
influencées par les deux adjuvants, à savoir les variations dimensionnelles de la matrice, son 
absorption capillaire et sa résistance en compression.  
 
Concernant le retrait de la pâte pouzzolanique, nous avons conclu à sa limitation par 
incorporation de CG, de SME et d’une combinaison des deux.  
Nous avons notamment relié cette réduction aux propriétés tensioactives des adjuvants qui 
induisent la modification des propriétés de surface de la matrice et de sa porosité, ainsi que 
l’abaissement de la tension superficielle du liquide interstitiel.  
Néanmoins, les mécanismes d’action des deux adjuvants sont très différents :  
- le CG agit de manière prépondérante sur la part endogène du retrait. Les mécanismes 
entrant en jeu seraient l’abaissement de la tension superficielle de la solution 
interstitielle, la réduction de la mouillabilité de la pâte mais il semblerait également 
que la modification de la nature des hydrates formés joue un rôle important. 
L’incorporation de CG conduirait à la formation d’hydrates plus rigides, dont la 
déformation réduite limiterait les variations dimensionnelles de la pâte, 
- le SME agit à la fois sur le retrait endogène et sur le retrait lié aux échanges avec 
l’ambiance (dessiccation et carbonatation). L’augmentation de la taille des pores de la 
pâte et la diminution de la tension superficielle du liquide interstitiel (auquel 
s’ajouterait probablement l’accélération de sa vitesse d’évaporation) conduiraient à 
une augmentation de la cinétique et de l’intensité du séchage rapide des gros pores 
dans les premiers jours. Or, cette perte de masse génère peu de retrait. Cette réduction 
du retrait de dessiccation surpasserait largement les effets de l’augmentation de la 
cinétique de carbonatation en présence de SME, 
 
La limitation des variations dimensionnelles mise en évidence par incorporation de ces deux 
adjuvants présente un intérêt important dans l’optique de fabrication de produits de type 
plaque de parement ou enduit projeté, particulièrement sensibles aux problèmes de 
microfissuration précoce induits par le retrait au jeune âge.  
 
Nous avons également montré la diminution nette de l’absorption capillaire des pâtes 
adjuvantées par rapport aux pâtes témoin. Là encore, bien que le résultat final soit 
comparable, et que l’on puisse qualifier ces deux adjuvants d’hydrophobant pour la matrice 
considérée, les mécanismes mis en jeu avec les deux adjuvants sont différents. Tandis que le 
CG diminue la mouillabilité de la pâte à porosité fine, le SME induit la formation de 
macropores qui limitent la connexion du réseau poreux sensible aux phénomènes d’ascension 
capillaire.  
Cette propriété pourrait faciliter l’usage d’un tel liant pour des applications soumises à des 
projections de liquide.  
 
Enfin, nous avons étudié l’influence des deux adjuvants sur les propriétés mécaniques de la 
matrice. Tandis que l’incorporation de SME entraine une chute de résistance en compression, 
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le CG permet de les améliorer et ce, dès le très jeune âge. Ceci constitue un résultat très 
intéressant dans l’optique d’une application en préfabrication à démoulage immédiat qui 
nécessite des niveaux de performances élevés dès le jeune âge. La combinaison de 1% de 
chaque adjuvant permet d’atteindre une résistance en compression à 28 jours comparable à 
celle de la pâte témoin.  
 
Les effets spécifiques de l’incorporation de CG ont ensuite été étudiés.  
Le raidissement initial de la matrice est attribué à la décomposition du CG en milieu basique. 
Dès les premières minutes après le malaxage, ce dernier est hydrolysé et conduit à la 
formation de glycérol et d’ions carbonates, qui, en se combinant avec les ions calcium 
présents en solution, conduisent à la formation d’un précipité calcique, vraisemblablement de 
la calcite. La formation de ce composé solide conduit à la rigidification très rapide de la 
matrice.  
Les analyses menées ensuite  par DRX et thermogravimétrie n’ont pas permis de conclure à 
l’origine de l’amélioration des performances mécaniques par incorporation de CG. Les 
hydrates formés dans le système considéré sont principalement des C-S-H et des 
carboaluminates, qui se substituent aux aluminates formés conventionnellement lors des 
réactions du métakaolin et de la chaux, en raison de la forte teneur initiale en calcite de la 
chaux hydraulique naturelle.  
La présence de CG conduit au déplacement de l’équilibre vers les espèces moins riches en 
carbonate (hémicarboaluminates). Ce résultat surprenant pourrait être attribué à la diminution 
initiale de la concentration en ions carbonates et calcium de la solution interstitielle par 
précipitation de calcite. L’effet de l’incorporation de CG sur le pH de ce système et donc sur 
la stabilité de ces constituants pourrait également avoir un effet prépondérant et devra être 
exploré.  
Le suivi de la résistance en compression de la pâte liante à long terme a permis de mettre en 
évidence l’influence du CG sur les mécanismes de carbonatation. La cinétique de ce 
phénomène est légèrement accélérée par la présence de cet adjuvant. De plus, dans les pâtes 
avec 1% de CG, la couche carbonatée et la partie non carbonatée seraient composées 
d’hydrates de rigidité différente puisque dans ces échantillons, la rupture intervient à 
l’interface entre ces deux parties. Ce mode de rupture expliquerait la baisse des résistances à 
long terme.  
 
Dans la dernière partie de ce chapitre, nous avons comparé les propriétés d’usage de la 
formulation retenue pour la suite de l’étude (à savoir le liant pouzzolanique adjuvanté par 1% 
de CG et 0.25% de SME), de la matrice sans adjuvant et, lorsque les résultats étaient 
disponibles dans la bibliographie, des liants utilisés conventionnellement dans la formulation 
du béton de chanvre.  
Les résultats ont montré que la matrice pouzzolanique proposée dans cette étude présente des 
performances mécaniques qui surpassent largement celles des autres liants. En revanche, le 
dosage en SME retenu ne semble pas judicieux. Il conduit à l’entraînement d’une grande 
quantité d’air dans la pâte fraîche, qui se révèle être trop pénalisante pour les propriétés 
mécaniques à l’état durci.  
Toutefois, cette combinaison d’adjuvants permet de maintenir la forte réduction d’absorption 
capillaire observée avec chacun d’entre eux. Enfin, elle induit la formation d’un réseau poreux 
proche de celui de la chaux hydraulique seule et permet donc d’atteindre un comportement 
hygroscopique comparable.  
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A l’issue du chapitre 3, les potentialités d’utilisation du liant chaux hydraulique/métakaolin 
ainsi que l’amélioration de ses propriétés par incorporation de carbonate de glycérol ou de 
monolaurate de sorbitan éthoxylé ont été démontrées.  
 
Cependant, afin d’atteindre les propriétés d’usages compatibles avec les applications visées et 
maintenir un coût convenable, il est nécessaire d’incorporer des constituants complémentaires 
à cette matrice. Afin de poursuivre dans une démarche d’écoconception, nous avons étudié la 
possibilité de remplacer les matières premières conventionnelles (granulats minéraux) par des 
matières renouvelables. 
 
Dans un premier temps, en vue notamment d’une application de type parement, pour laquelle 
il convient d’améliorer le comportement en flexion et surtout la ductilité de ce liant, nous 
envisagerons son renfort par des fibres végétales de lin, chanvre ou yucca.  
Notre synthèse bibliographique ayant mis en évidence les problèmes de durabilité des fibres 
végétales en milieu alcalin, nous nous concentrerons particulièrement sur ce point. Tout 
d’abord, le comportement des fibres seules immergées dans une solution d’hydroxyde de 
calcium sera étudié. Puis, nous suivrons les performances des composites fibrés pendant 1 an 
dans des conditions de conservation contrôlées d’une part et exposées à un vieillissement 
naturel en extérieur d’autre part. Les propriétés mécaniques seront mesurées et les 
mécanismes de vieillissement de l’interface fibres/matrices explorés par observation au 
microscope électronique à balayage. 
 
Dans un deuxième temps, en vue d’une application de type bloc autoporteur assurant une 
fonction d’isolation répartie, nous explorerons la possibilité d’utiliser ce liant pouzzolanique 
pour la formulation d’un écocomposite à base de granulats légers d’origine végétale : la 
moelle de tournesol ou la chènevotte de chanvre.  
Les propriétés physiques, mécaniques et thermiques des composites incluant différents 
dosages de granulats végétaux seront déterminées. Notre intérêt portera ensuite surtout sur 
l’utilisation de la chènevotte en raison d’un partenariat avec Agrofibre, société productrice de 
chanvre implantée en Haute-Garonne.  
Enfin, nous étudierons la mise en œuvre industrielle de la solution retenue. Pour cela, nous 
présenterons les résultats d’une étude spécifique réalisée en laboratoire puis les essais de 
préfabrication de blocs à l’échelle industrielle.   
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1. Méthodes 
Nous présenterons dans cette partie les méthodes utilisées pour fabriquer puis tester les 
matériaux à base de fibres ou granulats végétaux.  
Certaines méthodes ayant déjà été présentées dans les chapitres précédents, leur description ne 
sera pas réitérée ici, nous nous réfèrerons simplement au paragraphe correspondant. 
1.1. Durabilité des fibres de lin et de chanvre en milieu alcalin 
1.1.1. Déformation à la rupture des fibres végétales  
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.5.5 du Chapitre 2. 
1.1.2. Observation des fibres végétales au Microscope Electronique à Balayage 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.1.2 du Chapitre 2. 
1.1.3. Analyses par diffraction de rayons X 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.3 du Chapitre 2. 
1.1.4. Analyses thermogravimétriques 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.4 du Chapitre 2. 
1.2. Fabrication et conservation des éprouvettes de composites 
L’objectif de cette campagne expérimentale est d’étudier la possibilité de renforcer la matrice 
ADJ, précédemment sélectionnée, par des fibres végétales de lin, chanvre et yucca, ainsi que 
de déterminer les propriétés d’un composite à base de granulats végétaux légers de chènevotte 
ou de moelle de tournesol.  
1.2.1. Formulations fibrées  
Les différentes compositions étudiées sont présentées dans le Tableau IV - 1 ci-après. Tous 
les dosages sont donnés en pourcentage de masse de liant.  
 
Le dosage en fibres retenu résulte d’une campagne exploratoire qui a montré que, dans les 
conditions de gâchage employées (malaxeur conforme à la norme NF-EN 196-1), une teneur 
massique en fibres de 1% constituait un bon compromis entre dispersion des fibres dans la 
pâte et amélioration des performances mécaniques du liant. Préalablement à leur 
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incorporation à la matrice, les fibres de lin et de chanvre ont été découpées en fragments 
d’environ 2.5 cm de longueur, tandis que les fibres de yucca ont été utilisées telles quelles1.  
 
Mélange MK 
(%) 
NHL 
(%) 
E/L CG 
(%) 
SME 
(%) 
Fibres 
(%) 
Conservation 
ADJ INT 50 50 0.5 1 0.25 - >95%HR 
ADJ EXT 50 50 0.5 1 0.25 - EXT NC 
1%LIN INT 50 50 0.5 1 0.25 1 >95%HR 
1%LIN EXT 50 50 0.5 1 0.25 1 EXT NC 
1%CHANVRE INT 50 50 0.5 1 0.25 1 >95%HR 
1%CHANVRE EXT 50 50 0.5 1 0.25 1 EXT NC 
1%YUCCA INT 50 50 0.5 1 0.25 1 >95%HR 
1%YUCCA EXT 50 50 0.5 1 0.25 1 EXT NC 
Tableau IV - 1. Synthèse des formulations fibrées étudiées (les pourcentages sont donnés en masse de liant 
anhydre) 
 
Afin de favoriser la dispersion des fibres dans la pâte, la séquence de malaxage utilisée a 
consisté à mélanger, dans un premier temps, tous les composants de la pâte conformément à 
ce qui a été présenté au chapitre 3 (paragraphe 1.2.1), puis d’ajouter progressivement les 
fibres tout en poursuivant le malaxage à petite vitesse.  
Néanmoins, la dispersion des fibres de chanvre a parfois été imparfaite, des amas de fibres 
ayant tendance à se former. Pour les fibres de lin et de yucca, nous n’avons pas rencontré de 
difficultés particulières.  
 
Le mélange a ensuite été mis en place dans des moules de trois éprouvettes 4*4*16 cm3, en 
une couche unique et en appliquant 10 coups à la table à chocs pour mettre le mélange en 
place.  
 
Les éprouvettes ont été conservées en conditions endogènes à 20°C, puis démoulées 48 heures 
après le coulage.  
Les échantillons ont ensuite été stockées en salle humide (humidité relative contrôlée 
supérieure ou égale à 95%HR) pendant 28 jours. A l’issue de cette période de cure, la moitié 
des éprouvettes a été entreposée sur le toit du laboratoire, sans dispositif particulier de 
protection (EXT NC : conditions extérieures non contrôlées).  
1.2.2. Formulations incluant des granulats végétaux 
Différentes campagnes expérimentales ont été menées pour étudier le comportement des 
composites à matrice pouzzolanique incluant des granulats végétaux. Pour plus de clarté, 
chaque formulation sera présentée dans le paragraphe correspondant aux résultats 
expérimentaux la concernant.  
                                                 
1
 Dans le futur, une étude devra être réalisée pour déterminer précisément l’optimum du dosage en fibres, ainsi 
que l’influence de la longueur des fibres et des paramètres de fabrication sur les performances finales du 
composite.  
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1.3. Propriétés physiques du composite  
1.3.1. Détermination de la masse volumique apparente et de la porosité accessible à l’eau 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.2.1 du Chapitre 3. 
1.3.2. Absorption capillaire 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.2.4 du Chapitre 3. 
1.3.3. Mesure de la conductivité thermique 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.6 du Chapitre 2. 
1.3.4. Détermination des isothermes de sorption/désorption de vapeur 
Cette méthode de mesure a été précédemment décrite dans le paragraphe 1.7 du Chapitre 2. 
1.4. Comportement mécanique du composite 
Les essais mécaniques ont été réalisés sur une presse Hounsfield H50KS, les essais de flexion 
et de compression ont été menés aux vitesses de déplacement respectives de 0.3 mm/min et de 
0.5 mm/min.  
Deux éprouvettes ont été testées pour chaque échéance. 
1.5. Observations au Microscope Electronique à Balayage (MEB) 
1.5.1. Observation du composite au niveau des sections de rupture 
Les sections de rupture des éprouvettes ont été observées au Microscope Electronique à 
Balayage de type JEOL JSM-6380 LV couplé à un spectromètre de dispersion d’énergie 
RÖNTEC.  
De manière à limiter l’altération des composites étudiés, les observations et analyses ont été 
réalisées en vide partiel (60 Pa), en mode électrons rétrodiffusés avec une tension 
d’accélération de 15kV.  
1.5.2. Observation du composite dans la masse 
Afin d’observer la liaison entre les fibres et la pâte liante avant la rupture, d’autre analyses ont 
été réalisées sur section polie éloignée de la section de rupture. Les éprouvettes ont été sciées 
et polies à sec. Il reste néanmoins des incertitudes quant à l’impact de cette méthode de 
préparation sur la structure de l’interface fibres/matrice. 
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2. Comportement mécanique et durabilité d’une matrice minérale 
pouzzolanique renforcée par des fibres de lin, chanvre et yucca 
Dans cette partie, nous étudierons la possibilité de renforcer la matrice mise au point dans le 
chapitre précédent par des fibres de lin, chanvre et yucca.  
La synthèse bibliographique réalisée au chapitre 1 ayant mis en évidence l’existence d’un 
problème récurrent de durabilité des fibres végétales dans une matrice cimentaire, nous nous 
concentrerons principalement sur cet aspect.  
 
Notre objectif n’est pas ici d’optimiser les performances du composite en faisant varier le 
dosage en fibre, leur longueur ou encore les paramètres de mise en œuvre, mais bien de 
vérifier la faisabilité de ce type de formulation et de caractériser, à moyen terme (1 an), le 
renforcement de la matrice pouzzolanique développée par des fibres végétales. C’est pourquoi 
nous avons fixé, a priori, une formulation qui devra bien évidemment être optimisée par la 
suite si l’intérêt d’un tel renforcement est démontré.  
 
Dans un premier temps, la durabilité en ambiance alcaline des fibres seules a été étudiée. Pour 
ce faire, les fibres ont été immergées dans une solution d’hydroxyde de calcium afin de 
simuler le milieu fortement basique et riche en calcium de la matrice pouzzolanique.  
Dans un second temps, le comportement du composite fibré a été caractérisé à 28 jours puis sa 
durabilité a été explorée en suivant, pendant 1 an, les performances d’éprouvettes conservées 
dans une salle à humidité relative contrôlée supérieure à 95% et des éprouvettes exposées à un 
vieillissement naturel dans les conditions extérieures de la région toulousaine.  
2.1. Durabilité des fibres de lin et de chanvre en immersion dans une solution alcaline 
Afin de simuler les interactions chimiques et physiques qui pourraient avoir lieu entre les 
fibres végétales et la matrice minérale, nous avons immergé des échantillons de longues fibres 
de lin et de chanvre dans une solution d’hydroxyde de calcium saturée. Le choix de la solution 
s’est fait en raison de son pH relativement proche de celui de la matrice minérale considérée 
et de la présence en grande quantité d’ions calcium dans cette dernière, des ions dont 
l’interaction particulière avec les fibres végétales a été mise en évidence par de précédentes 
études ([TOL00], [SED07] et [KRI08]).  
2.1.1. Evolution de l’allongement à la rupture en fonction du temps d’immersion dans une 
solution alcaline 
Les fibres de lin et de chanvre ont été immergées durant 3 semaines dans une solution saturée 
d’hydroxyde de calcium. A l’issue d’une, deux et trois semaines d’immersion, des essais de 
traction ont été réalisés sur ces fibres. Les résultats de l’allongement à la rupture moyen sont 
présentés sur les Figure IV - 1 A et B, ils sont comparés à ceux des fibres brutes non 
immergées. Les valeurs présentées résultent d’une moyenne d’au minimum 10 échantillons 
testés.  
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Figure IV - 1. Allongement à la rupture de fibres de lin (A) et de chanvre (B) à l’état brut et après 1, 2 et 3 
semaines d’immersion dans une solution saturée d’hydroxyde de calcium 
 
Les résultats expérimentaux obtenus présentent une dispersion très importante qui ne permet 
pas de conclure, sur la durée des essais entrepris, quant à l’influence du milieu alcalin sur la 
ductilité des fibres végétales.  
D’après les résultats bibliographiques présentés dans le paragraphe 2.4.2.1 du Chapitre 1, 
nous nous attendions à une diminution de la ductilité des fibres de lin ou de chanvre après 
immersion dans une solution alcaline. La durée d’immersion n’a donc vraisemblablement pas 
été assez longue pour produire une dégradation significative des fibres.  
2.1.2. Analyses microstructurales 
Afin de mettre en évidence l’impact du traitement à l’hydroxyde de calcium sur la 
microstructure des fibres de lin et de chanvre nous avons suivi leur composition par DRX et 
par thermogravimétrie avant et après 3 mois d’immersion dans la solution agressive.  
2.1.2.1. Diffraction de rayons X 
Les résultats des analyses par DRX des fibres de lin traitées au Ca(OH)2 sont présentés sur la 
Figure IV - 2, ceux du chanvre sont visibles sur la Figure IV - 3. Nous avons reporté sur ces 
diagrammes les analyses des fibres brutes, déjà présentées et commentées dans le 
paragraphe 2.4.2 du chapitre 2.  
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Figure IV - 2. Diffractogrammes de rayons X des fibres de lin brutes et après 3 mois d’immersion dans 
une solution saturée de Ca(OH)2 
 
En ce qui concerne les fibres de lin (Figure IV - 2), les différences les plus marquées sont 
d’une part l’apparition du pic principal de calcite et d’autre part l’augmentation des pics de la 
cellulose.  
Une légère carbonatation atmosphérique du Ca(OH)2 peut expliquer la présence de calcite 
dont un grain serait resté bloqué entre les fibres malgré leur rinçage.  
La meilleure séparation des pics de cellulose ( 011  et 110) ainsi que l’augmentation du pic 
principal semblent traduire une augmentation du degré de cristallinité des fibres lors de leur 
immersion. L’hydroxyde de calcium conduirait donc à l’élimination des constituants 
amorphes ou mal cristallisés des fibres, des résultats comparables ont été mis en évidence par 
Sedan pour des fibres de chanvre immergées dans une solution alcaline de soude [SED07].  
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Figure IV - 3. Diffractogrammes de rayons X des fibres de chanvre brutes et après 3 mois d’immersion 
dans une solution saturée de Ca(OH)2 
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Les observations réalisées sur les fibres de chanvre (Figure IV - 3) traduisent au contraire une 
baisse de la cristallinité. Il semblerait, dans ce cas, que l’attaque alcaline dissolve la cellulose 
cristallisée (diminution des pics principaux de la cellulose).  
Ce résultats avaient déjà été observés par Sedan [SED07], dans des conditions expérimentales 
comparables, c'est-à-dire en immergeant des fibres de chanvre dans une solution de Ca(OH)2. 
Il avait alors conclu à une interaction spécifique entre les fibres végétales et les ions calcium, 
puisqu’une augmentation du degré de cristallinité était au contraire observée avec des 
solutions alcalines de soude par exemple.  
 
Nous pouvons donc rajouter que cette interaction spécifique serait également liée à la nature 
de la fibre, puisque les résultats sont contraires entre les fibres de chanvre et les fibres de lin. 
Il existerait donc un mécanisme d’interaction entre les fibres de chanvre et le calcium, 
différent de ceux intervenant entre des fibres végétales de nature différente et d’autres cations.  
2.1.2.2. Analyse thermogravimétrique 
Des analyses thermogravimétriques ont également été réalisées sur les fibres avec et sans 
traitement, les résultats sont visibles sur les Figure IV - 4 et Figure IV - 5, respectivement 
pour les fibres de lin et celles de chanvre. 
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Figure IV - 4. ATG et DTG des fibres de lin brutes et des fibres de lin après 3 mois d’immersion dans une 
solution saturée de Ca(OH)2 
 
Le traitement à la chaux induit un décalage d’environ 40°C de la perte de masse principale 
observée dans les fibres brutes et dans les fibres traitées. Cette perte de masse est 
principalement attribuée à la décomposition de la cellulose et son décalage vers les hautes 
températures peut résulter :  
- de la dissolution par l’attaque alcaline des composés les moins stables thermiquement, 
tels que les sucres, graisses et cires situés en surface des fibres (leur décomposition 
intervenait à partir de 280°C dans les fibres non traitées),  
- du réarrangement des molécules organiques du fait du traitement à la chaux, qui 
tendrait à la formation de structures thermiquement plus stables [SED07].  
 
La diminution de la perte de masse observée entre 400 et 500°C, pourrait être liée à une 
modification de la structure des pectines par l’attaque alcaline.  
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L’apparition de produits se dégradant au-delà de 500°C dans les fibres traitées pourrait 
correspondre aux résidus de la calcination des pectines, modifiées par l’attaque alcaline.  
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Figure IV - 5. ATG et DTG des fibres de chanvre brutes et des fibres de chanvre après 3 mois 
d’immersion dans une solution saturée de Ca(OH)2 
 
Comme dans le cas des fibres de lin, on observe, après traitement à la chaux, un décalage vers 
les hautes températures et un affinement du pic principal attribué à la cellulose. 
La perte de masse liée à ce pic est déterminée par la méthode des tangentes [ISO11358] ; elle 
représente respectivement environ 39 et 46% dans les fibres brutes et traitées. 
 
Ces observations peuvent s’expliquer par l’élimination des composants les moins stables 
thermiquement mais probablement, également par une réorganisation moléculaire de la 
cellulose sous l’effet du traitement alcalin, qui pourrait s’accompagner d’une baisse du taux 
de cristallinité mis en évidence par les analyses DRX.  
L’augmentation du pourcentage massique relatif de cellulose dans les fibres traitées 
s’explique quant à lui par l’élimination d’une partie des autres composants suite au traitement 
alcalin.  
 
Que ce soit pour les fibres de chanvre ou de lin, l’immersion dans la chaux conduit donc à une 
plus grande stabilité thermique des fibres, vraisemblablement provoquée par l’élimination de 
certains composés moins stables thermiquement et le réarrangement moléculaire de la 
cellulose par interaction avec la solution alcaline.  
Pour les fibres de lin, les analyses mettent en évidence la modification nette de la structure des 
éléments se décomposant entre 400 et 500°C.   
2.1.3. Observation au microscope électronique à balayage 
Afin de compléter les observations réalisées par DRX et ATG/DTG sur l’évolution de la 
microstructure des fibres suite à l’immersion durant 3 mois dans la solution saturée de chaux, 
des analyses au microscope électronique à balayage ont été réalisées sur les fibres de lin et de 
chanvre préalablement rincées à l’eau distillée. A titre de comparaison, les clichés réalisés sur 
les fibres brutes ont été présentés et analysés dans le chapitre 2, paragraphes 2.4.1.1 et 2.4.1.2. 
 
Les clichés des fibres de lin observées longitudinalement sont visibles sur la Figure IV - 6.  
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 A B  
Figure IV - 6. Clichés MEB (LV-BSE) des fibres de lin après 3 mois d’immersion dans une solution 
saturée de Ca(OH)2 (A : x 200 ; B : x 1000) 
  
Après immersion, on note la présence, à la surface des fibres de lin, de particules peu 
nombreuses (éléments de couleur plus claire), qui constituent un dépôt discontinu et aléatoire.  
 
Sur les fibres de chanvre, l’effet de l’immersion dans la solution d’hydroxyde de calcium est 
nettement plus marqué, comme on peut le voir sur les clichés présentés Figure IV - 7.  
 
 
 
 
Figure IV - 7. Cliché MEB (LV-BSE) des fibres de chanvre après 3 mois d’immersion dans une solution 
saturée de Ca(OH)2(A : x 30 ; B : x 70 ; C : x 200 ; D : x1000 ; E : x 2000 ; F : x 500) 
 
Après immersion dans la solution d’hydroxyde de calcium saturé, des phases minérales 
précipitées apparaissent à la surface de fibres de chanvre. Toutes les fibres ne sont pas 
également concernées par le phénomène, certaines ne semblent pas affectées par l’immersion 
et apparaissent identiques à leur état initial, tandis que d’autres sont totalement recouvertes 
par les cristaux formés (Clichés A, B et C sur la Figure IV - 7). 
 
La structure des espèces précipitées est variable, différentes formes de cristaux sont visibles 
sur les clichés D, E et F de la Figure IV - 7. 
Les analyses à l’EDS confirment la nature calcique de ces formes cristallisées.  
De plus, les structures cristallines visibles sur les Figure IV - 7 E et F correspondent 
respectivement à un groupement de cristaux scalénoédriques également appelés « dents de 
A         B         C
  
  D         E          F  
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cochon » et à une structure botryoidale ou « en grappe », qui sont deux formes d’apparition 
classique de la calcite.  
 
Ces observations permettent de faire l’hypothèse de la précipitation spécifique de la calcite 
sur les fibres de chanvre. Il existerait donc une affinité particulière de ces fibres avec les ions 
calcium, résultat également observé par Sedan [SED07] qui a mis en évidence par dosage 
chimique la diminution de la concentration en ions calcium en solution. Dans les mêmes 
conditions, ce résultat n’était pas observé en présence d’ions sodium (solution de soude). Il 
attribue cette affinité à la présence de pectines, pourtant, ce composé n’est pas détecté par 
ATG dans les fibres de chanvre utilisées dans cette étude et la bibliographie est relativement 
contradictoire à ce sujet. Il est donc difficile de conclure à un rôle particulier de ce composé. 
 
En revanche, sur les fibres de chanvre brutes, les observations au MEB couplées à une analyse 
EDS ont révélé l’existence de petites particules calciques (Figure IV - 8).  
 
 
Figure IV - 8. Cartographie EDS d’une fibre de chanvre brute (à gauche : aspect microscopique MEB-
LV-BSE ; au milieu, en rouge : Ca ; à gauche, en vert : Si).  
 
Ces éléments calciques pourraient être à l’origine de la croissance préférentielle des cristaux 
de calcite sur les fibres de chanvre lors de leur immersion dans la solution saturée de 
Ca(OH)2, ils constitueraient des amorces de nucléation.  
Cette croissance pourrait également simplement résulter de la présence de défauts physiques à 
la surface des fibres de chanvre, qui présentent une rugosité initiale notable, contrairement 
aux fibres de lin, d’aspect plus lisse. Ces défauts physiques joueraient le rôle de points 
d’accroche et de nucléation des cristaux de calcite.  
2.1.4. Conclusion 
Ces analyses n’ont pas permis de mettre en évidence l’influence de l’immersion dans la 
solution d’hydroxyde de calcium saturée sur les performances mécaniques des fibres de lin et 
de chanvre, probablement en raison d’un temps d’immersion insuffisant (3 semaines).  
 
A l’issue de 3 semaines d’immersion, on observe néanmoins des modifications de la 
microstructure des fibres de lin et de chanvre distinctes :  
- dans le cas des fibres de lin, l’immersion dans la chaux conduirait à une augmentation 
du degré de cristallinité de la cellulose, probablement par dissolution partielle des 
parties amorphes. Par ailleurs, le traitement alcalin induit une augmentation de la 
stabilité thermique des fibres, probablement par dissolution des constituants les moins 
stables thermiquement (graisses et sucres de surface notamment). Des particules de 
nature calcique sont également distinguées en surface des fibres après traitement mais 
elles restent peu nombreuses et aléatoirement dispersées, 
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- dans le cas des fibres de chanvre, les analyses par DRX révèlent au contraire une 
diminution du degré de cristallinité de la cellulose, ceci pourrait résulter d’un 
réarrangement moléculaire de la cellulose par interaction avec la solution d’hydroxyde 
de calcium. Cette modification est également visible par ATG, dont les analyses 
révèlent une stabilisation thermique de la cellulose et une augmentation de sa vitesse 
de décomposition. Enfin, les analyses réalisées au MEB mettent clairement en 
évidence la précipitation d’espèces minérales à la surface des fibres de chanvre. La 
nature calcique et les faciès de croissance de ces cristaux nous permettent de conclure 
qu’il s’agit de calcite.  
 
Nous pouvons donc conclure à une interaction spécifique entre les fibres de chanvre et les 
ions calcium, qui engendrerait des modifications de la microstructure propre des fibres et la 
précipitation à la surface des fibres de cristaux de calcite. Ces mécanismes pourraient avoir 
des conséquences sur les propriétés de l’interface pâte minérale/fibres de chanvre dans les 
composites développés. Ces aspects seront traités dans la partie suivante.  
2.2. Comportement mécanique à 28 jours d’un composite à matrice pouzzolanique renforcé 
par des fibres végétales de lin, chanvre et yucca. 
Les performances en flexion et en compression des composites renforcés par des fibres 
végétales ont été déterminées. Concernant, la résistance en compression à 28 jours, l’influence 
de l’incorporation de fibres végétales à la matrice pouzzolanique n’est pas significative. Les 
valeurs de résistance en compression seront donc uniquement présentées dans la partie 2.3, 
dans laquelle nous évaluerons l’évolution de cette caractéristique dans le temps.  
 
L’intérêt premier de l’incorporation de fibres à une matrice minérale réside dans 
l’amélioration de son comportement en flexion : augmentation de sa résistance et/ou 
amélioration de sa ductilité. Afin de mettre en évidence ces phénomènes, nous avons testé les 
échantillons de pâtes fibrées en flexion trois points (Figure IV - 9 A), à vitesse de 
déplacement imposé (0.3 mm/min) afin d’analyser la phase post-pic du comportement.  
 
Une courbe type obtenue est présentée sur la Figure IV - 9 B, elle représente l’effort appliqué, 
en newtons, en fonction du déplacement de la traverse mobile, en millimètres. Dans le cadre 
de l’exploitation faite de ces essais, à savoir une analyse comparative entre des matériaux 
composites formulés à partir de la même matrice et fibrés par des fibres de nature différente, 
nous ferons l’hypothèse que ce déplacement est représentatif de la flèche maximale des 
éprouvettes. Pour cela, nous négligeons notamment la déformation du bâti et l’écrasement de 
l’éprouvette qui peut intervenir au niveau des points d’appui.  
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Figure IV - 9. Photographies de l’essai de flexion réalisé sur les composites fibrées (A et C), loi de 
comportement type obtenue à l’issue de cet essai sur la matrice pure et sur le composite renforcé par 1% 
de fibres de lin (B) et schéma de l’essai de flexion 3 points (D). 
 
La Figure IV - 9 B, qui représente les courbes charge-déplacement de la traverse mobile 
obtenues lors d’un essai en flexion 3 points (Figure IV - 9 D), permet de distinguer l’effet de 
l’incorporation d’1% de fibres de lin dans la matrice minérale pouzzolanique :  
 
- la matrice pure présente un comportement élastique linéaire fragile. Sa déformation à 
la rupture est faible (moins de 0.5 mm) et l’effort maximal reste inférieur à 1000 N,  
 
- la loi de comportement du matériau fibré peut, quant à elle, être divisée en 3 zones :  
 
• zone 1 : il s’agit de la phase linéaire caractéristique d’un comportement 
élastique réversible du composite. Dans cette phase, le comportement du 
composite est principalement gouverné par celui de la matrice minérale, qui 
reprend la majorité des efforts. 
Cette phase est caractérisée par le module d’élasticité, proportionnel au 
coefficient directeur de la courbe, et par la valeur de la limite élastique que 
nous noterons σpic, contrainte normale maximale de traction atteinte dans la 
phase élastique.  
B 
D 
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Cette contrainte est calculée à partir de Fpic, en appliquant les hypothèses 
classiques de la mécanique du solide et en supposant notamment que la section 
est non fissurée :  
                                                      2
5.1
hb
LFpic
pic
⋅
⋅⋅
=σ                              Équation 1 
Où :  
σpic : contrainte atteinte au pic (MPa) 
Fpic : effort maximal atteint au pic (N) 
L : distance entre appuis (mm) 
b : largeur de l’éprouvette (mm) 
h : hauteur de l’éprouvette (mm) 
 
• zone 2a : elle débute par l’apparition de la première macrofissure qui traduit 
l’endommagement macroscopique de la matrice. Ceci entraine une chute de la 
résistance, que nous caractériserons par la valeur relative ∆σchute calculée 
comme suit :  
pic
chutepic
chute σ
σσ
σ
−
=∆  
Par analogie avec σpic, σchute est calculée selon l’équation 1 à partir de Fchute, 
repérée sur la Figure IV - 9 B. Il s’agit d’une contrainte conventionnelle fictive, 
puisqu’à ce niveau d’avancement de l’essai, l’éprouvette est largement fissurée 
et l’équation 1 ne renvoie alors plus à une réalité physique (cette définition 
s’inspire de celle proposée dans la norme NF EN 14651 [NFEN14651]).  
La valeur de cette chute de contrainte dépend notamment de l’adhérence entre 
les fibres et la matrice. Elle résulte d’un glissement des fibres par rapport à la 
matrice avant la mobilisation de ces dernières, qui reprendront alors une partie 
des efforts.  
 
• zone 2b : dans cette phase, les lèvres de la fissure sont liées, « cousues » par les 
fibres, comme on peut le voir sur la photographie Figure IV - 9 C. Les fibres 
contrôlent ainsi la propagation des fissures et confèrent un caractère ductile au 
composite. 
L’effort repris par les fibres augmente alors peu à peu jusqu’à une valeur 
maximale, Fpost-pic. Comme pour σchute, pour faciliter les comparaisons, nous 
calculerons une contrainte résiduelle post-pic conventionnelle σpost-pic à partir de 
l’équation 1.  
 
• zone 3 : au-delà d’une certaine déformation, les fibres, ne peuvent plus 
« coudre » les macrofissures. Elles vont se désolidariser d’une des lèvres de la 
fissure les unes après les autres. Ce phénomène peut se faire soit par 
déchaussement, la rupture intervient alors dans la pâte à l’interface 
fibres/matrices, soit par rupture propre des fibres si la limite en traction de ces 
dernières est atteinte. L’effort repris diminue au fur et à mesure de 
l’arrachement ou de la rupture des fibres.  
La fin des courbes n’a pas de signification physique, elle correspond soit à la 
limite de détection de la presse, soit à un arrêt provoquée par l’opérateur. Dans 
tous les cas, les deux demi-éprouvettes sont restées solidaires l’une de l’autre à 
la fin de l’essai, et il a fallu exercer manuellement un effort supplémentaire 
pour les séparer.  
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Afin de comparer les performances obtenues avec les différents types de fibres, nous avons 
testé des échantillons renforcés par 1% en masse de fibres de lin, chanvre et yucca, à une 
échéance de 28 jours.  
Les résultats sont présentés sur la Figure IV - 10 ci-après, la loi de comportement de la 
matrice pure non fibrée est également présentée à titre de témoin.  
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Figure IV - 10. Lois de comportement en flexion 3 points d’échantillons de pâte pure (marron), et de 
composites renforcés par 1% de fibres de lin (bleu), chanvre (jaune) et yucca (vert) 
 
Concernant la phase élastique, pour les trois natures de fibres, on observe un comportement 
linéaire avec une pente relativement semblable pour les 4 échantillons. Ceci confirme le 
résultat connu selon lequel, avant macrofissuration de la matrice, les fibres n’interviennent 
pas ou peu dans le comportement du composite, qui est principalement gouverné par les 
propriétés de cette matrice. A 28 jours, on peut donc dire que le module élastique du 
composite est faiblement influencé par la présence des fibres.  
 
En revanche, la limite élastique, que nous avons définie comme σpic apparait influencée par la 
présence des fibres et cet effet est différent selon la nature des fibres. En effet, tandis que les 
composites renforcés par les fibres de chanvre et de yucca présentent une contrainte au pic 
inférieure à celle du témoin, au contraire celle de la matrice incorporant les fibres de lin 
surpasse le témoin. Avant le pic, le mode d’endommagement correspond à une 
microfissuration matricielle. Si l’adhérence entre la matrice et les fibres de lin est élevée, leur 
mobilisation pourrait alors se faire plus rapidement que celle des fibres de chanvre ou de 
yucca, elles participeraient ainsi à un retard de l’apparition de la microfissuration de la 
matrice ce qui pourrait induire une augmentation de la résistance au pic.  
 
Dans le comportement post-pic, l’effet des fibres et l’écart de performance en fonction de leur 
nature sont très nettement mis en évidence. L’incorporation des trois fibres conduit à 
l’amélioration du comportement post-pic du composite, en augmentant sa ductilité par rapport 
au comportement fragile de la matrice seule, mais des écarts significatifs existent entre les 
trois composés fibrés : 
- le composite renforcé par les fibres de lin présente un comportement dit durcissant, 
c'est-à-dire que la résistance résiduelle post-pic surpasse la résistance au pic, 4.5 MPa 
contre 2.8 MPa. L’incorporation de 1% de fibres de lin induit donc non seulement une 
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amélioration de la ductilité du composite mais également de la valeur de la résistance 
maximale en traction par flexion, 
- au contraire, pour les composites renforcés par les fibres de chanvre et de yucca, la 
résistance σpost-pic reste toujours inférieure à σpic, on qualifie ce comportement 
d’adoucissant. Ce comportement est particulièrement marqué pour le composite 
renforcé par les fibres de yucca pour lequel l’effort post-pic reste quasiment constant, 
égal à Fchute. 
 
Ces écarts de comportement peuvent avoir plusieurs origines :  
- les performances mécaniques intrinsèques des fibres qui peuvent entrer en compte. 
Néanmoins les niveaux de sollicitation restant largement inférieurs aux valeurs de 
résistance en traction des fibres (plusieurs centaines de MPa), on peut penser que ce 
paramètre ne sera pas prépondérant, 
- l’adhérence entre les fibres et la matrice qui constitue vraisemblablement la propriété 
principale régissant le comportement post-pic du composite. En effet, on note que, 
pour le lin, la chute d’effort au pic est limitée (∆σchute ~ 21%) tandis que pour les 
autres fibres, elle est nettement plus importante (78 et 80% pour le chanvre et le lin 
respectivement). Or, cette chute de résistance importante traduit un glissement relatif 
entre la matrice et les fibres et donc un défaut d’adhérence au niveau de l’interface.  
 
A 28 jours, il semble donc que l’adhérence des fibres de lin avec la matrice surpasse 
largement celle des fibres de chanvre et de yucca. De ce fait, la chute de résistance au pic est 
limitée pour ces composites à base de lin, et la bonne adhérence entre les fibres et la matrice 
permet un transfert des efforts efficace dans la phase post-pic, permettant une reprise d’efforts 
par les fibres nettement supérieure à la valeur au pic.  
 
De plus, la phase post-pic révèle que les fibres de yucca sont vraisemblablement trop courtes 
pour coudre efficacement les macrofissures et reprendre un effort croissant. On peut supposer 
qu’en raison d’une longueur d’ancrage trop limitée, les fibres se déchaussent les unes après 
les autres en maintenant un effort constant.  
 
Nous nous proposons, dans la partie suivante, de vérifier l’évolution du comportement 
mécanique de ces pâtes fibrées au cours du temps puisque la faible durabilité des fibres 
végétales dans une matrice cimentaire a été soulignée dans la bibliographie. 
2.3. Evolution dans le temps des propriétés des composites renforcés par des fibres 
végétales 
Afin d’évaluer l’évolution des propriétés des composites renforcés par des fibres végétales au 
cours du temps, nous avons testé, pendant un an, des éprouvettes conservées d’une part en 
conditions de vieillissement naturel en extérieur et d’autre part des éprouvettes conservées en 
ambiance contrôlée à l’intérieur du laboratoire.  
Les éprouvettes entreposées à l’extérieur l’ont été après une période de cure de 28 jours dans 
les conditions intérieures. Par la suite, et pendant un an, elles ont été soumises aux aléas 
climatiques de la région toulousaine, sans aucune protection et donc avec les variations de 
température et d’humidité relative qui en résultent. Les éprouvettes conservées à l’intérieur du 
laboratoire, ont été entreposées à 20°C et à une humidité relative supérieure ou égale à 
95%HR. 
Chapitre 4 : Développement d’un composite à matrice pouzzolanique par incorporation de 
fibres végétales de renfort et de granulats végétaux légers 
  
- 249 - 
2.3.1. Evolution du comportement en flexion des composites renforcés par des fibres 
végétales 
Les graphiques de la Figure IV - 11 présentent les courbes types des essais de flexion réalisés 
sur les éprouvettes de liant pur et de composites renforcés par 1% de fibres de lin, chanvre et 
yucca pendant 1 an. 
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Figure IV - 11. Courbes charge-déplacement en flexion trois points des échantillons de liant pur et de 
composites renforcés par 1% de fibres de lin, chanvre et yucca pour des échéances comprises entre 9 jours 
et 1 an, conservées en ambiance contrôlée à humidité relative supérieure ou égale à 95%HR ou exposées à 
un vieillissement naturel en extérieur (sur les courbes des composites fibrés, figure systématiquement, en 
noir, le comportement de la matrice pure à la même échéance)  
 
 Comportement de la matrice pure 
 
En ce qui concerne le comportement en flexion de la matrice pure, on note une chute nette des 
performances des éprouvettes conservées en conditions extérieures tandis que celles des 
éprouvettes conservées en intérieur sont relativement constantes sur la période considérée.  
Les variations d’humidité relative et de température sont donc préjudiciables aux 
performances mécaniques du liant adjuvanté. Plusieurs phénomènes peuvent expliquer ce 
résultat. Les éprouvettes ayant subi une cure humide de 28 jours avant d’être exposées à 
l’extérieur, il est peu probable que la perte de résistance mécanique résulte d’un déficit 
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d’hydratation lié à un séchage précoce. En revanche, la carbonatation rapide de la matrice, sa 
lixiviation par les eaux de pluie ou encore la soumission à des cycles de gel-dégel pourraient 
expliquer cette perte de performance mécanique.  
 
Pour les échantillons conservés en conditions hydriques contrôlées, le comportement 
mécanique en flexion peut être qualifié d’élastique linéaire fragile. Au contraire, pour les 
éprouvettes conservées à l’extérieur, on distingue une phase post-pic en particulier pour 
l’échéance de un an, cet effet n’est pas représentatif d’une ductilité de la matrice mais résulte 
d’un effet d’engrainement c'est-à-dire que les deux demi-éprouvettes s’imbriquent l’une dans 
l’autre, en raison de la vitesse d’essai relativement faible, ce qui explique le maintien d’une 
certaine résistance mécanique post-pic.  
 
 Comportement du composite renforcé par des fibres de yucca 
 
Pour les échantillons conservés en intérieur, jusqu’à 3 mois, le comportement du composite 
est relativement constant, l’incorporation de fibres de yucca induit une légère amélioration de 
la ductilité du composite. La résistance résiduelle post-pic est cependant faible, elle reste 
environ égale à la résistance après la chute liée à la fissuration macroscopique de la matrice. 
L’existence de ce plateau résulte de l’arrachement successif des fibres, d’autres fibres sont 
alors sollicitées pour maintenir l’effort constant. Lorsqu’il n’y a plus de fibres disponibles, car 
elles sont devenues trop courtes pour coudre l’ouverture de fissure, l’effort diminue 
progressivement.  
 
Au-delà de 3 mois, les éprouvettes conservées à l’intérieur présentent un comportement 
fragile, similaire à celui de la matrice pure. Les fibres ne remplissent plus aucun rôle 
mécanique, ceci est probablement dû à une perte d’adhérence entre les fibres et la matrice, qui 
sont alors toutes arrachées au moment de la rupture de la matrice. Afin de confirmer ces 
résultats, des observations ont été réalisées au MEB, elles seront présentées dans la partie 2.4.  
 
Pour les éprouvettes conservées en extérieur et soumises aux variations de température et 
d’humidité relative, on observe, dès 3 mois, une chute de la résistance maximale par rapport 
aux éprouvettes conservées en intérieur.  
Cette diminution peut être corrélée à celle de la résistance au pic de la matrice pure qui est, 
comme il a été souligné dans le paragraphe précédent, significativement plus faible pour les 
éprouvettes conservées en extérieur que pour celles conservées à l’intérieur.  
 
Néanmoins l’ajout de fibres de yucca permet d’obtenir un matériau plus ductile que le témoin 
mais également plus ductile que celui des échantillons renforcés par du yucca et conservés à 
humidité relative constante. Il semblerait donc que les variations d’humidité favorisent la 
migration de produits d’hydratation à l’interface matrice/fibres ce qui permettrait d’assurer 
une meilleure adhérence entre la matrice et les fibres qui pourraient effectivement jouer leur 
rôle de renfort. 
 
 Comportement du composite renforcé par des fibres de chanvre  
 
A 9 jours, on note que σpost-pic est supérieure à la valeur atteinte à 28 jours et que le composite 
présente un comportement durcissant contrairement aux échéances plus tardives.  
Ce résultat indique une adhérence précoce entre les fibres et la matrice qui pourrait être liée à 
l’affinité particulière des fibres de chanvre pour les ions calcium mise en évidence dans la 
partie 2.1.3 de ce même chapitre. Dans les premières heures ou jours après le gâchage, les 
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espèces calciques pourraient migrer vers les fibres et précipiter à l’interface par exemple sous 
forme de portlandite. La consommation ultérieure de cette chaux par la réaction 
pouzzolanique expliquerait ensuite la diminution de l’adhérence fibres/matrice.  
 
Les éprouvettes conservées à l’intérieur présentent un comportement relativement invariant à 
partir de 3 mois. Il s’agit du comportement type décrit précédemment, une première phase 
linéaire pouvant être attribuée aux propriétés de la matrice pure, puis après rupture de cette 
dernière, on observe une chute de la résistance attribuée au glissement relatif des fibres par 
rapport à la pâte. Au-delà, les fibres sont mobilisées et reprennent les efforts, la phase post-pic 
est caractérisée par une résistance résiduelle σpost-pic qui reste constante entre 3 et 12 mois.  
 
Le comportement des éprouvettes conservées en extérieur est différent. Dès 3 mois, la phase 
linéaire est raccourcie, et la chute de résistance liée à la rupture de la matrice disparait. Ce 
phénomène est à corréler avec la chute des propriétés de la matrice pure et l’augmentation de 
l’adhérence fibres/matrice.  
Les variations d’humidité relative permettent probablement la migration des espèces 
minérales jusqu’à l’interface fibres/matrices, où elles reprécipitent en générant une adhérence 
forte. Des observations au MEB de l’interface fibres/matrice ont été réalisées pour confirmer 
ces hypothèses, elles seront présentées dans la partie 2.4. 
La rupture de la matrice intervenant pour des niveaux de résistance plus faibles et l’adhérence 
fibres/matrice ayant été renforcée, il n’y a plus d’effet de glissement entre les fibres et la 
matrice. 
 
Le composite présente donc non seulement un comportement ductile mais également une 
résistance maximale qui surpasse largement celle de la matrice seule.  
Ce comportement reste à peu près constant entre 3 et 12 mois. Le phénomène de migration et 
de précipitation des hydrates à l’interface interviendrait donc dans les premiers mois.  
Contrairement aux résultats mis en évidence par Sedan [SED07] pour des pâtes de ciment 
renforcées par des fibres de chanvre, nous n’observons pas de phénomène de fragilisation ni 
de perte de ductilité du composite au cours du temps. La précipitation des produits 
d’hydratation à l’interface pâte/fibres permettrait donc d’assurer efficacement la transmission 
des efforts mais ne générerait pas de minéralisation des fibres comme il est fait état dans la 
littérature. Cette hypothèse a été confirmée par les analyses MEB réalisées sur les composites 
et qui seront présentées dans la partie 2.4.  
 
 Comportement du composite renforcé par des fibres de lin  
 
L’évolution des performances du composite entre 9 et 28 jours est différente de celle des 
composites à base de fibres de chanvre. Ceci tendrait à confirmer l’affinité particulière des 
fibres de chanvre vis-à-vis des particules calciques de la matrice.  
 
Pour les composites à base de lin, on note une augmentation de σpic et σpost-pic ainsi qu’une 
diminution de ∆σchute entre ces deux échéances. Ces observations vont dans le sens d’une 
amélioration de l’adhérence fibres/matrice qui pourrait être causée par la poursuite de 
l’hydratation et la formation d’hydrates supplémentaires qui amélioreraient la résistance de la 
couche située à l’interface fibres/matrice.  
Par la suite, entre 28 jours et 3 mois, on observe une chute de la résistance au pic et de la 
résistance résiduelle post-pic.  
Au-delà de trois mois, comme pour les composites renforcés par des fibres de chanvre, 
l’évolution du comportement en flexion reste limitée. 
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La Figure IV - 12 compare l’évolution des grandeurs σpic, σpost-pic et ∆σpic, caractéristiques du 
comportement en flexion des composites renforcés par des fibres de lin et de chanvre. 
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Figure IV - 12. Evolution entre 9 jours et 1 an des grandeurs caractéristiques du comportement en flexion 
des composites renforcés par des fibres de lin et de chanvre, conservés en ambiance contrôlée (HR > 95%) 
 
La Figure IV - 12 met clairement en évidence les différences d’évolution, entre 9 jours et 3 
mois, du comportement en flexion des composites renforcés par des fibres de lin et de 
chanvre. Au-delà, le comportement des deux types de composites est relativement stable. La 
meilleure adhérence fibres de lin/matrice constitue vraisemblablement le paramètre 
prépondérant qui explique les différences entre les deux types de composite.  
 
Cette représentation permet également de confirmer des observations faites précédemment : 
tandis que les composites à base de lin présentent un comportement durcissant (σpost-pic > σpic) 
, ceux à base de chanvre présentent un comportement adoucissant. De plus, le ∆σchute est 
réduit pour le composite à base de lin par rapport à celui à base de chanvre. On remarque, en 
revanche, que la valeur de σpic est relativement proche pour les deux composites ce qui traduit 
l’influence majeure des propriétés de la matrice sur cette caractéristique.  
 
Pour les échantillons conservés en extérieur, l’évolution du comportement des composites à 
base de fibres de lin est également similaire à celle des composites à base de fibres de 
chanvre. L’augmentation de l’adhérence liée à la migration des produits d’hydratation à 
l’interface fibres/matrice et la chute des performances de la matrice pure entrainerait une 
disparition du ∆σchute. 
 
L’ensemble de ces essais de durabilité montre que les performances mécaniques des 
composites fibrés sont maintenues jusqu’à un an. Il n’y a donc pas, jusqu’à cette échéance, de 
phénomène de minéralisation en profondeur des fibres de lin ou de diminution de leur 
performance mécanique.  
2.3.2. Evolution du comportement en compression des composites renforcés par des fibres 
végétales 
Nous avons mis en évidence l’amélioration du comportement en flexion de la matrice par 
incorporation de fibres végétales. Il faut néanmoins également contrôler leur influence sur la 
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performance en compression qui, d’après certains travaux, pourrait en être affectée, les 
résultats de la bibliographie restant contradictoires à ce sujet. Ainsi, alors qu’Aziz et al. 
[AZI84] ne relèvent pas ou peu d’influence de l’incorporation de fibres de jute dans un 
mortier de ciment, Kriker et al. [KRI05] observent une diminution de la résistance en 
compression d’un béton renforcé par des fibres de palmier dattier.  
 
Les résultats obtenus sur les éprouvettes conservées en extérieur en conditions non contrôlées 
ne permettent pas de distinguer d’effet significatif de l’incorporation des fibres végétales sur 
la résistance en compression des composites.  
 
Les résultats pour les éprouvettes conservées à l’intérieur, en conditions d’humidité relative 
contrôlée (HR>95%) sont présentées sur la Figure IV - 13. 
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Figure IV - 13. Evolution de la résistance en compression des éprouvettes de matrice pure et de composites 
renforcés par 1% de fibres de lin, chanvre ou yucca conservées en ambiance contrôlée (HR > 95%).  
 
On note une augmentation des performances entre 9 et 28 jours pour tous les mélanges. Ce 
résultat est en accord avec la cinétique d’hydratation et de gain de résistance de la matrice 
mise en évidence dans le chapitre 3.  
 
Au-delà de 28 jours, on relève, pour les composites renforcés par des fibres de yucca, une 
évolution irrégulière des performances. Dans le chapitre 2, nous avions relevé la forte teneur 
en éléments ligneux de taille importante dans ces fibres. Ils pourraient induire la formation de 
points faibles, de défauts dans la matrice, ce qui expliquerait son hétérogénéité et la dispersion 
expérimentale des résistances en compression de ce composite.  
 
Le renforcement de la matrice par des fibres de chanvre et de lin ne semble pas, quant à lui, 
pénaliser sa résistance en compression.  
Pour les composites renforcés par des fibres de chanvre, on peut dire que la résistance en 
compression est du même ordre de grandeur que la matrice pure.  
Pour les composites renforcés par des fibres de lin, les résultats mettent en évidence une 
amélioration significative de leur performance en compression pour les échéances les plus 
longues. Après 1 an de vieillissement, le composites à base de lin présente une résistance en 
compression de quasiment 15 MPa, tandis que la performance de la matrice témoin et du 
composite renforcé par les fibres de chanvre atteignent respectivement 11.6 et 10.6 MPa.  
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Cette amélioration peut être corrélée, dans le comportement en flexion, à l’augmentation de la 
résistance au pic des composites renforcés par des fibres de lin. Le mécanisme de couture des 
microfissures de la matrice pourrait également expliquer la légère amélioration de la 
résistance en compression. 
2.3.3. Evolution de la profondeur carbonatée 
La synthèse bibliographique réalisée sur les composites à matrice cimentaire renforcée par des 
fibres minérales avait permis de souligner l’influence de la carbonatation de la matrice.  
Afin de vérifier cette influence sur la matrice pouzzolanique étudiée, nous avons suivi la 
profondeur carbonatée par le test à la phénolphtaléine sur les échantillons conservés en 
intérieur, à humidité relative supérieure ou égale à 95% HR, ou en extérieur, à humidité 
relative variable. Les résultats sont présentés sur les Figure IV - 14 A et B.  
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Figure IV - 14. Evolution de la profondeur carbonatée des échantillons témoin et fibrés conservés en 
ambiance intérieure contrôlée (A) et en extérieur (B) 
 
Les résultats obtenus sur les éprouvettes conservées en ambiance contrôlée (Figure IV - 14 A) 
soulignent la variation linéaire de la profondeur carbonatée en fonction de la racine carrée du 
temps, caractéristique des phénomènes diffusifs. Ils montrent que la présence de fibres 
influence peu la cinétique de carbonatation.  
Les résultats obtenus en extérieur (Figure IV - 14 B) sont plus aléatoires en raison des 
variations d’humidité relative qui influencent la diffusion du CO2 dans la porosité. On note 
que, pour tous les mélanges, la cinétique de carbonatation est plus rapide à l’extérieur qu’à 
l’intérieur.  
2.4. Caractérisation physico-chimique de l’interface fibres végétales/matrice  
Afin de confirmer les hypothèses formulées dans le paragraphe 2.3.1 et d’identifier les 
mécanismes intervenant à l’interface fibres/matrice, qui influencent le comportement 
mécanique en flexion du composite, les échantillons fibrés ont été observés au MEB.  
Des observations ont été réalisées sur la section de rupture et sur une section polie éloignée de 
la section de rupture. Pour chaque mélange, les éprouvettes conservées à humidité relative 
contrôlée supérieure ou égale à 95%HR, âgées de 49 jours et de 1 an ainsi que celles 
conservées en extérieur pendant 1 an, ont été observées.  
Les parties carbonatées et non carbonatées de l’éprouvettes ont été analysées.  
A B 
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2.4.1. Echantillons renforcés par des fibres de lin  
2.4.1.1. Composite renforcé par des fibres de lin conservé 49 jours en ambiance contrôlée 
(HR > 95%) 
Les clichés de la Figure IV - 15 ci-dessous présentent la section de rupture du composite 
renforcé par des fibres de lin.  
 
 
Figure IV - 15. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres de lin 
après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 100 ; B : x 250 ; C : x 500) 
 
On constate que les faisceaux de fibres initiaux ont été séparés en fibres élémentaires. Ceci a 
pu se produire lors de l’incorporation à la pâte fraîche par malaxage, ou au cours du 
vieillissement (Figure IV - 15 A). Lorsque l’on observe à l’œil nu la surface de rupture, ces 
fibres élémentaires constituent un duvet régulièrement réparti sur la section.  
La rupture a eu lieu par déchaussement puis glissement des fibres, on ne trouve pas de fibres 
rompues. La liaison fibres/matrice semble relativement forte puisque, comme on le voit sur la 
Figure IV - 15 B, des morceaux d’hydrates restent solidaires des fibres au moment de 
l’arrachement.  
Enfin, on observe que les fibres de lin sont peu attaquées ou modifiées par la matrice alcaline. 
Leur aspect extérieur est proche de celui des fibres brutes (Figure IV - 15 C), seuls de légers 
dépôts plus clairs apparaissent sur les fibres.  
 
Les clichés A, B et C de la Figure IV - 16 ci-dessous présentent une section polie du 
composite renforcé par des fibres de lin, éloignée de la section de rupture. 
 
 
Figure IV - 16. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 250 ; B : x 250 ; C : x 500) 
 
On observe sur la Figure IV - 16 la section des fibres en noir et la phase liante en gris. 
Ces clichés confirment les observations faites sur la section de rupture, la plupart des 
faisceaux sont déstructurés lors de leur incorporation à la pâte. Cependant, certains perdurent 
A B C 
A B C 
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à l’état lié comme on peut le voir sur la Figure IV - 16 A où on distingue l’enveloppe qui 
entoure le faisceau de fibres élémentaires.  
Les faisceaux de fibres de lin seraient donc déstructurés du fait de la dissolution, par le milieu 
alcalin de la matrice, de la lignine, de l’hémicellulose et des pectines, composants principaux 
de la lamelle mitoyenne qui lie les fibres élémentaires. Cette observation avait déjà été faite 
par Gram [GRA88] dans ses travaux sur la durabilité des fibres de sisal dans une matrice 
cimentaire. 
Ceci est confirmé par les analyses DRX (2.1.2.1) qui mettent bien en évidence une 
augmentation de la cristallinité des fibres de lin par immersion dans une solution d’hydroxyde 
de calcium, phénomène attribué à la décomposition partielle des composés amorphes tels que 
l’hémicellulose, la lignine ou les pectines. 
Le cliché B met en évidence à la fois des fibres regroupées sous forme de faisceaux et des 
fibres isolées. Autour du faisceau le plus important, à l’interface fibres/matrice, on distingue 
une fissure (flèches blanches).  
Pour les fibres élémentaires (cliché C), l’adhérence avec la matrice semble parfaite. On ne 
distingue pas de signe de minéralisation, c'est-à-dire que les hydrates ne semblent pas avoir 
migré à l’intérieur des fibres de lin.  
2.4.1.2. Composite renforcé par des fibres de lin conservé 1 an en ambiance contrôlée (HR > 
95%) 
Les clichés A, B, C, D, E et F de la Figure IV - 17 ci-dessous présentent la section de rupture 
à 1 an du composite renforcé par des fibres de lin.  
 
 
 
 
Figure IV - 17. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 250 ; B : x 1000 ; C : x 1000 ; D : x 1000 ; E : x 500 ; F : x 1000) 
 
Le cliché A met en évidence l’apparition d’un dépôt d’hydrates à la surface des fibres qui 
n’était pas présent sur les échantillons âgés de 49 jours.  
Il s’agit d’un dépôt discontinu (cliché B), ou continu (cliché C) qui n’affecte cependant pas 
toutes les fibres (cliché D). Il forme une sorte d’écorce autour de la fibre (clichés C et F) sans 
signe de minéralisation des fibres en profondeur. Sur le cliché D, on observe une fibre 
D E F 
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élémentaire intacte, on constate que son lumen est clairement visible, il est vide, sans trace de 
produits d’hydratation. 
La rupture du composite se fait principalement par déchaussement puis glissement des fibres, 
(on observe sur le cliché E, les orifices laissés par les fibres arrachées). Certaines fibres 
pourraient également avoir été rompues (sur le cliché F, les fibres présentent des traces de 
rupture, leur extrémité est endommagée). 
 
Les analyses EDS réalisées sur les dépôts montrent une composition d’environ 40% de CaO, 
7% de Al2O3, 12% de SiO2 et 37% de CO2. La teneur élevée en oxyde de calcium laisse 
présager la présence de calcite ou de carboaluminate de calcium hydraté, mais il est difficile 
de conclure car une partie du carbone analysé (exprimé sous forme de CO2) est 
vraisemblablement issu de la matière organique et non pas du dépôt, ce qui fausse le calcul.  
 
Les clichés A, B et C de la Figure IV - 18 ci-dessous présentent une section polie du 
composite renforcé par des fibres de lin, éloignée de la section de rupture. 
 
 
Figure IV - 18. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 250 ; B : x 500 ; C : x 1000) 
 
Sur le cliché A, on distingue l’apparition de vides à l’interface fibres/matrice. Ceci pourrait 
être la conséquence d’un retrait de la pâte ou des fibres en raison du phénomène 
d’autodessiccation lors de l’hydratation de la matrice.  
Ce vide serait également dépendant de la nature des hydrates formés à l’interface avec la 
matrice. Sur le cliché B, il semble en effet que ces vides se créent préférentiellement dans les 
interfaces composés d’hydrates poreux, tandis que dans les hydrates denses, l’adhérence 
semble meilleure.  
Sur le cliché B, on distingue également ce que l’on pourrait appeler une auréole de transition 
autour de certaines fibres. Il s’agit d’une couche d’hydrates liés à la fibre, de nature distincte 
du reste de la matrice.  
Sur le cliché C, on repère au niveau de la flèche blanche la formation d’une fissure à 
l’interface entre la couche de transition observée précédemment et le reste de la matrice.  
 
Les clichés réalisés à fort grossissement présentés sur la Figure IV - 19 ne permettent pas de 
distinguer de signe de minéralisation profonde. Les petites taches blanches qui apparaissent 
sur les fibres sont composées de carbone et de silicium, il s’agit de résidus de la feuille de 
polissage.  
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Figure IV - 19. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 1500 ; B : x 1500) 
 
Sur le cliché A, on distingue nettement une fine couche d’hydrates solidaire des fibres. Le 
cliché B souligne l’adhérence parfaite entre certaines fibres et la matrice.  
2.4.1.3. Composite renforcé par des fibres de lin conservé 1 an en extérieur 
Les clichés de la Figure IV - 20 A et B ci-dessous présentent respectivement un faisceau de 
fibres de lin issue de la section de rupture du composite et une section polie éloignée de la 
section de rupture. 
 
 
Figure IV - 20. Clichés MEB (LV-BSE) de composite renforcé par des fibres de lin après 1 an de 
vieillissement en extérieur : faisceau de fibres de lin issue de la section de rupture (A : x 250) et fibre de lin 
d’une section polie (B : x 1000) 
 
On observe sur le cliché A un faisceau de fibres de lin déchaussé de la matrice lors de la 
rupture. On note que les dépôts présentent un aspect différent de celui visible dans les 
échantillons conservés à 95%HR. Il ne constitue pas une couche continue, les produits 
d’hydratation semblent déposés à l’interface entre les fibres élémentaires.  
Comme pour les échantillons conservés à 95%HR, l’observation de la section polie (Figure 
IV - 20 B) permet de mettre en évidence une couche d’hydrates autour des fibres élémentaires 
qui semble présenter une adhérence forte. Lorsque la fissuration intervient, la fissure se 
propage à l’interface entre cette couche et le reste de la matrice.  
Cette couche fortement liée aux fibres constituerait un premier stade de minéralisation, les 
produits d’hydratation pénétrant la couche extérieure des fibres.  
 
Cette observation est confirmée par les clichés présentés sur la Figure IV - 21 A et B.  
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Figure IV - 21. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 500 et B : x 2000) 
 
Le cliché A de la Figure IV - 21 permet d’observer un faisceau de fibres de lin, noyé dans la 
matrice. On constate qu’un vide important existe entre les fibres et la matrice ainsi qu’entre 
les fibres élémentaires qui se sont désolidarisées les unes des autres. Ceci pourrait être causé 
par les variations volumiques des fibres, conséquences des variations d’humidité relative en 
milieu extérieur.  
 
Grâce au plus fort grossissement (cliché B) on distingue néanmoins nettement la présence 
d’une couche d’hydrates, solidaire des fibres qui correspond vraisemblablement à ce que nous 
avions considéré plus tôt comme une auréole de transition. Il ne s’agit pas à proprement parler 
d’une minéralisation des fibres en profondeur, qui les fragiliserait, puisque l’on ne distingue 
pas de phases minérales au cœur des fibres. Il existe cependant une forme de minéralisation 
superficielle qui induit une liaison très forte entre les produits d’hydratation et les fibres. Cette 
couche minérale reste alors solidaire des fibres en cas de rupture.  
 
Des analyses EDS ont été réalisées sur ce dépôt, les résultats sont présentés dans le tableau ci-
dessous. Ces analyses ont été réalisées dans la couche carbonatée et dans la couche non 
carbonatée des composites (la distinction a été faite par le test à la phénolphtaléine).  
 
Couche carbonatée Couche non carbonatée 
 En surface des fibres Entre les fibres En surface des fibres 
CaO 23.57 34.55 40.83 26.86 13 17.47 23.79 
Fe2O3 0.98 1.36 0.89 0.88 1.62 2.39 4.26 
K2O 0.24 0.06 0.12 0.09 0.15 0.21 0.61 
Na2O 0.38 0 0 0.35 0.01 0.2 0.07 
MgO 1.02 0.24 0.55 0.99 0.32 0.64 0.74 
Al2O3 10.39 8.71 5.98 10.05 35.03 29.18 20.31 
SiO2 18.82 18.69 12.14 20.93 42.25 39.45 31.86 
P2O5 0.34 0.03 0.1 0.54 0 0.25 0.06 
SO3 0.19 0.09 0.2 0.39 0 0.13 0 
CO2 44.06 36.26 39.19 38.91 7.62 8.73 16.3 
Tableau IV - 2. Composition chimique déterminée par EDS de dépôts minéraux présents à la surface des 
fibres de lin dans des composites âgés de 1 an.  
 
Bien que, comme nous l’avons déjà précisé, il est probable qu’une partie du carbone analysé 
provienne directement des fibres et non pas du dépôt à la surface de celles-ci, on peut 
distinguer deux familles de dépôts minéraux à partir de leur composition chimique : 
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- pour les analyses effectuées dans la zone carbonatée des échantillons, des dépôts 
riches en carbone avec des rapports CaO/SiO2 et CaO/Al2O3 nettement supérieurs à 1. 
Ces dépôts seraient donc au moins partiellement composés de carbonates de calcium. 
Cette composition est relativement proche de la composition chimique des plaques 
blanches mises en évidence à la surface des fibres dans les échantillons conservés 1 an 
en salle humide, 
- en surface des fibres des échantillons non carbonatés ainsi qu’entre les fibres dans les 
échantillons carbonatés, des dépôts avec une composition beaucoup plus riche en 
silicium et aluminium avec des rapports CaO/SiO2 et CaO/Al2O3 bien inférieurs à 1 et 
des teneurs en carbone beaucoup plus faibles. Ces dépôts correspondraient plutôt à des 
hydrates de type aluminates, carboaluminates ou silicoaluminates de calcium.  
 
Ces différences peuvent s’expliquer par la mobilité des ions en solution, puisqu’on sait que 
celle des ions calcium est particulièrement élevée, ou encore par une affinité particulière des 
fibres végétales avec les ions calcium ou carbonate.  
Il faut néanmoins rester prudent quant à ces hypothèses puisque seules des analyses 
ponctuelles ont été réalisées et leur nombre reste insuffisant pour garantir leur représentativité.  
2.4.2. Echantillons renforcés par des fibres de chanvre  
2.4.2.1. Composite renforcé par des fibres de chanvre conservé 49 jours en ambiance 
contrôlée (HR > 95%HR) 
Les clichés de la Figure IV - 22 A, B, C, D et E ci-dessous présentent la section de rupture du 
composite renforcé par des fibres de chanvre.  
 
 
 
 
Figure IV - 22. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres de 
chanvre après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 250 ; B : x 500 ; C : x 250 ; D : x 250 ; E : x 250) 
 
On observe sur les clichés de la Figure IV - 22 que, contrairement aux fibres de lin, les fibres 
élémentaires de chanvre ne sont pas dispersées, elles restent liées en faisceaux au sein de la 
pâte liante. Ceci pourrait être attribué au niveau de traitement différent des fibres de chanvre 
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par rapport aux fibres de lin utilisées dans cette étude. La lamelle mitoyenne, principalement 
constituée de pectines, qui relie les fibres élémentaires serait déjà partiellement éliminée par 
le rouissage des fibres de lin, tandis qu’elle serait intacte pour les fibres de chanvre. De plus, 
certains faisceaux de fibres de chanvre sont encore entourés de ce qui pourrait être des résidus 
du parenchyme cortical de la tige. 
 
Sur les clichés A et B on distingue des dépôts minéraux discontinus. La rupture se fait la 
plupart du temps par déchaussement des fibres, le cliché C montrant l’orifice laissé par une 
fibre déchaussée au moment de la rupture. Néanmoins, comme on peut le voir sur les clichés 
D et E, certains faisceaux de fibres sont également nettement dégradés. Ce phénomène 
pourrait résulter d’une minéralisation superficielle du faisceau. La couche extérieure, 
fragilisée, aurait tendance à rompre, tandis que les fibres au cœur du faisceau conserveraient 
leur ductilité.  
 
L’observation d’une section polie éloignée de la section de rupture (Figure IV - 23 A, B et C) 
confirme que les fibres élémentaires (en noir) ne sont pas minéralisées en profondeur.  
 
 
Figure IV - 23. Clichés MEB d’une section polie de composite renforcé par des fibres de chanvre après 49 
jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 500 ; B : x 500 ; C : x 500) 
 
On observe à la fois des fibres fortement liées à la matrice (cliché A) et des fibres qui 
semblent complètement désolidarisées de la matrice (cliché B).  
Enfin, le cliché C montre une fibre totalement recouverte d’une couche d’hydrates qui semble 
fortement liés à cette dernière.  
 
Il est difficile de conclure sur l’origine du vide entre la fibre et la matrice visible sur la Figure 
IV - 23 B. Il pourrait être la conséquence de la préparation (sciage et polissage) ou de 
l’observation (contraction volumique de la fibre suite à l’évaporation de l’eau interstitielle) de 
l’échantillon.  
2.4.2.2. Composite renforcé par des fibres de chanvre conservé 1 an en ambiance contrôlée 
(HR > 95%) 
Les clichés de la Figure IV - 24 représentent des fibres de chanvre présentes sur la section de 
rupture des éprouvettes carbonatées, conservées 1 an à une humidité relative supérieure ou 
égale à 95%HR.  
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Figure IV - 24. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite carbonaté renforcé par des 
fibres de chanvre après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR (A : x 1000 ; B : x 3000) et cartographie par EDS du calcium  
(aspect microscopique de la zone présenté sur le cliché A) 
 
Comme dans les éprouvettes âgées de 49 jours, on note la présence de plaques d’hydrates 
discontinues en surface des fibres (cliché A). On observe également d’autres formes minérales 
(cliché B), semblables à des « serpentins », sur la surface des fibres. Leur présence 
confirmerait l’existence d’un vide entre les fibres et la matrice dans les échantillons avant leur 
observation, puisque, dans le cas contraire, ces espèces n’auraient pas pu croitre.  
 
Les analyses EDS (Figure IV - 24 C) mettent en évidence la nature fortement calcique de ces 
deux formes minérales. On observe en effet clairement la concordance entre les zones 
correspondant aux plaques de couleur claire en surface des fibres et les zones de forte 
concentration en calcium.  
 
Le dosage chimique révèle la composition suivante : 42% de CaO, 12% de SiO2, 6% de 
A12O3, 36% de CO2 et moins de 1% de MgO, Na2O, Fe2O3 et P2O5. 
Ce dépôt serait donc principalement composé de carbonate de calcium, même s’il est difficile 
de s’en assurer puisqu’une partie du carbone pourrait provenir de la matière organique des 
fibres.  
 
L’observation de sections polies issues de la zone carbonatée et éloignées de la surface de 
rupture (Figure IV - 25 A, B et C) permet de compléter cette analyse.  
 
 
Figure IV - 25. Clichés MEB d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des fibres de 
chanvre après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR 
 
On note l’existence d’un vide de dimension variable entre les fibres et la matrice. Il peut être 
de l’ordre de grandeur de la centaine de micromètres (cliché A), de la dizaine (cliché B) ou 
absent (cliché C).  
Sur les clichés A et C (flèches blanches), on distingue des espèces minérales intimement liées 
aux fibres. Elles semblent être disposées entre deux fibres sur le cliché A et avoir pénétré à 
l’intérieur d’un vide de la fibre sur le cliché C. Leur nature chimique diffère comme le 
montrent les cartographies EDS présentées sur les Figure IV - 26 et Figure IV - 27. 
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Figure IV - 26. Cartographie par EDS d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des fibres 
de chanvre âgé de 1 an , conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (rouge : Ca ; vert : Si ; bleu clair : 
Al ; bleu foncé : C) 
 
 
Figure IV - 27. Cartographie par EDS d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des fibres 
de chanvre âgé de 1 an , conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (rouge : Ca ; vert : Si ; bleu foncé : 
C) 
 
La cartographie par EDS révèle, pour le dépôt situé entre deux fibres (Figure IV - 26) une 
composition mixte en calcium, silicium et aluminium. Au contraire, pour le dépôt de la Figure 
IV - 27, l’analyse EDS met en évidence une teneur en calcium prépondérante, confirmée par 
le dosage chimique : environ 43.8% de CaO, 17.0% de SiO2, 6.5% de A12O3, 31.3% de CO2 
et moins de 1% de MgO, Fe2O3 et SO3. 
 
La nature calcique, probablement des carbonates de calcium, des hydrates situés en surface 
des fibres serait donc bien liée à la diffusion préférentielle ou plus rapide des ions calcium et 
carbonates vers les fibres. En effet, dans les zones peu accessibles à la migration des ions, la 
nature des phases minérales est plus proche de celle des hydrates constitutifs de la matrice 
(aluminates ou carboaluminates de calcium, silicoaluminates de calcium).  
 
Dans la partie non carbonatée des échantillons, nous n’avons pas observé de dépôts blancs 
discontinus de composition proche des carbonates de calcium. En général, les dépôts 
d’hydrates semblaient moins importants que dans la partie carbonatée, même si nous avons 
observé une fibre entièrement recouverte de matière minérale.  
2.4.2.3. Composite renforcé par des fibres de chanvre conservé 1 an en extérieur 
Les clichés A, B et C de la Figure IV - 28 présentent les fibres de chanvre issues de zones non 
carbonatées.  
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Figure IV - 28. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres de 
chanvre après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 100 ; B : x 250 ; C : x 1000)  
 
Des dépôts minéraux sont mis en évidence sur les fibres, ils sont soit continus (cliché A) soit 
discontinus (cliché B). Aucun signe de minéralisation profonde des fibres n’est observé 
(cliché C). On peut ainsi observer, dans la section d’un faisceau de fibres, les parois végétales 
des fibres élémentaires sans aucun signe d’hydrates à l’intérieur de celles-ci.  
 
Sur section polie, les observations ont montré que la plupart des fibres perdurent sous forme 
de faisceaux. Leur liaison avec la matrice est variable, mais pour bon nombre d’entre eux, il 
existe un vide entre la matrice et les faisceaux de fibres. Dans ce cas, on retrouve une fine 
couche d’hydrates fortement liée à la surface de ces dernières.  
 
Pour les parties carbonatées des échantillons, les observations ont été équivalentes.  
2.4.3. Echantillons renforcés par des fibres de yucca 
2.4.3.1. Composite renforcé par des fibres de yucca conservé 49 jours en ambiance contrôlée 
(HR > 95%) 
Les clichés A, B et C de la Figure IV - 29 ci-après présentent la section de rupture du 
composite renforcé par des fibres de yucca.  
 
 
Figure IV - 29. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture (A et B) et d’une section polie (C) de 
composite renforcé par des fibres de yucca après 49 jours de cure à HR > 95%  
(A : x 250 ; B : x 500 ; C : x 500) 
 
On observe les faisceaux de fibres de yucca sans séparation des fibres élémentaires.  
Dès 49 jours, une couche continue d’hydrates est visible à la surface des fibres (clichés A et 
B). Elle constitue une zone de transition épaisse de plusieurs dizaines de micromètres qui 
reste solidaire des fibres lorsque ces dernières sont séparées de la matrice (cliché C).  
Les analyses EDS correspondant au cliché C sont présentées sur la Figure IV - 30.  
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Figure IV - 30. Cartographie par EDS d’une section polie de composite renforcé par des fibres de yucca 
âgé de 49 jours, conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (bleu : Ca ; jaune : Al ; rose : Si ; violet : C) 
 
On constate que la couche de transition est riche en calcium, silicium et aluminium mais 
également en carbone, vraisemblablement issu de la matière organique de la fibre.  
 
On voit sur le cliché C de la Figure IV - 29, qu’il existe un vide important entre cette couche 
liée à la fibre et le reste de la matrice, il pourrait résulter d’une contraction des fibres en cours 
d’hydratation ou dans la phase de préparation de l’échantillon pour observation.  
 
Au contraire, sur les clichés A, B et C de la Figure IV - 31, on distingue des fibres liées à la 
matrice.  
 
 
Figure IV - 31. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie d’un composite renforcé par des fibres de 
yucca conservé 49 jours à HR > 95% (A : x 500 ; B : x 100 ; C : x 500) 
 
Sur le cliché A, on peut observer une couche de transition fibres/matrice mêlant matière 
organique et minérale alors que sur les clichés B et C, cette couche n’est pas présente. Seule 
une fine couche d’hydrates semble fortement liée à la fibre et on distingue une fissure à 
l’interface entre cette couche et le reste de la matrice.  
On ne distingue pas de signe de minéralisation en profondeur des fibres, les particules 
blanches visibles sur la Figure IV - 31 A correspondent aux résidus de la feuille de polissage 
déposés superficiellement.  
2.4.3.2. Composite renforcé par des fibres de yucca conservé 1 an en ambiance contrôlée (HR 
> 95%HR) 
Les clichés A, B, et C de la Figure IV - 32 ci-après présentent la section de rupture du 
composite carbonaté renforcé par des fibres de yucca.  
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Figure IV - 32. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite carbonaté renforcé par des 
fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR (A : x 250 ; B : x 250 ; C : x 250) 
 
Sur le cliché A, on observe la présence de dépôts blancs sous forme de plaques discontinues. 
De telles observations avaient déjà été faites sur les composites renforcés par des fibres de lin 
et de chanvre conservés dans les mêmes conditions. 
La rupture du composite se fait par déchaussement des fibres mais également par rupture de 
ces dernières. On distingue sur le cliché B l’initiation de la fissure à la surface du faisceau de 
fibres (flèche blanche). Sur le cliché C, le faisceau est presque totalement rompu.  
 
Deux phénomènes peuvent expliquer cette dégradation des faisceaux de yucca :  
- elle peut être la conséquence de l’état fortement lignifié des faisceaux de fibres de 
yucca qui seraient donc plus raides et plus fragiles que les fibres de lin ou de chanvre. 
Les composites ont en effet été réalisés avec des fibres initialement fournies, pour 
lesquelles nous avions noté une forte proportion de particules lignifiées2, 
- cette rupture fragile peut résulter d’une minéralisation de la couche superficielle du 
faisceau de fibres. Cette hypothèse semble confirmée par les clichés présentés Figure 
IV - 33 et Figure IV - 34. 
 
 
Figure IV - 33. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite non carbonaté renforcé par 
des fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR (A : x 100 ; B : x 1500) 
 
Sur le cliché A de la Figure IV - 33, on observe une fibre entièrement recouverte d’hydrates 
qui est partiellement rompue. Au plus fort grossissement (cliché B), on observe que cette 
couche n’est épaisse que de quelques micromètres, et qu’en dessous, les fibres ne sont pas 
minéralisées. On distingue clairement les fibres élémentaires avec leur vide central, le lumen 
(flèche blanche). 
 
                                                 
2Un nouveau lot, reçu en fin de thèse, semble présenter un niveau de transformation supérieur, avec une 
meilleure séparation des fibres. Des essais devront être réalisés avec ces nouvelles fibres.  
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Figure IV - 34. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite non carbonaté renforcé par 
des fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR (A : x 100 ; B : x 500) 
 
La Figure IV - 34 A permet d’observer un autre mode de rupture d’un faisceau de fibres de 
yucca recouvert d’hydrates. Il s’agit d’une rupture partielle qui se propage longitudinalement 
entre les fibres élémentaires. Sur le cliché B, à plus fort grossissement, on observe la section 
longitudinale des fibres élémentaires sans trace de matières minérales.  
L’observation des sections de rupture des échantillons non carbonatés conduits à des 
conclusions comparables si ce n’est l’absence de dépôts blancs comme observés sur le cliché 
A de la Figure IV - 32.  
 
Les clichés MEB des sections polies sont présentés sur les Figure IV - 35 et Figure IV - 36.  
 
 
Figure IV - 35. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de yucca 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 500 ; B : x 250 ; C : x 1000) 
 
On observe des fibres largement désolidarisées de la matrice (clichés A et B). A la surface des 
fibres, on distingue des hydrates cristallisés sous forme de « serpentins » (cliché C) déjà mis 
en évidence dans les composites renforcés par des fibres de chanvre. 
Leur présence porte à croire que le vide entre la matrice et les fibres n’est pas créé au moment 
du polissage des échantillons, il préexiste au cœur de l’échantillon, ce qui permet la 
croissance de telles formations.  
 
 
Figure IV - 36. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de yucca 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR  
(A : x 250 ; B : x 500 ; C : x 2000) 
A B 
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Sur d’autres faisceaux (Figure IV - 36 A) on retrouve une couche de transition mêlant matière 
organique et minérale, déjà mise en évidence sur les échantillons âgés de 49 jours. Cette 
couche minéralisée mesure environ 40 micromètres pour une fibre de diamètre d’environ 100 
micromètres. Il semblerait donc que la minéralisation se soit poursuivie et on observe des 
inclusions minérales qui pénètrent profondément les fibres (clichés B et C).  
2.4.3.3. Composite renforcé par des fibres de yucca conservé 1 an en extérieur 
Les observations réalisées sur les échantillons conservés 1 an en extérieur montrent le même 
type d’interaction entre les fibres de yucca et les espèces minérales que précédemment. Les 
faisceaux sont recouverts d’une écorce d’hydrates.  
 
La Figure IV - 37 ci-dessous présente les clichés obtenus par observation au MEB de sections 
polies de ces échantillons.  
 
 
Figure IV - 37. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de yucca 
après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 250 ; B : x 150 ; C : x 500).  
 
Ces clichés permettent de distinguer deux phénomènes. Sur le cliché A, la fibre est recouverte 
d’un fin dépôt blanc mais la section ne présente pas de signe de minéralisation. Au contraire 
sur les clichés B et C, on observe plusieurs faisceaux de fibres reliés par des couches 
organiques minéralisées au travers desquelles les hydrates ont précipité. A un plus fort 
grossissement (cliché C), on distingue également des inclusions minérales au cœur même des 
faisceaux de fibres.  
 
L’analyse EDS (Figure IV - 38) révèle la nature calcique de ces rares inclusions.  
 
 
Figure IV - 38. Cartographie par EDS d’une section polie de composite renforcé par des fibres de yucca 
âgé de 1 an, conservé en extérieur (bleu : Ca ; jaune : Al ; orange : Si ; vert : C) 
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Ces observations confirment celles faites précédemment sur les composites renforcés par des 
fibres de yucca et conservés à HR > 95%. Jusqu’à une échéance de 1 an, il semblerait que le 
phénomène de minéralisation, à savoir la migration des hydrates minéraux dans la structure 
organique des fibres, se produise préférentiellement dans la matière qui sépare les faisceaux, 
probablement des résidus de la gaine fasciculaire qui, dans les feuilles, entoure les faisceaux 
de fibres. 
Même si quelques inclusions calciques sont visibles au cœur des faisceaux de fibres (Figure 
IV - 38), la majorité des zones mêlant matière organique et minérale est présente entre les 
faisceaux de fibres.  
 
Ce mécanisme pourrait être lié :  
- à une porosité importante de cette couche (initiale ou induite par sa dégradation par le 
milieu alcalin de la matrice), 
- à une affinité particulière de ses constituants avec les ions de la matrice et en 
particulier les ions calcium, 
- à un fort coefficient d’absorption d’eau qui génère un flux d’eau vers les faisceaux de 
fibres au moment du gâchage. 
2.4.4. Synthèse et conclusion 
En comparant les observations réalisées aux interfaces fibres/matrice des composites 
renforcés par du lin, du chanvre et du yucca, nous avons mis en évidence les résultats 
suivants :  
 
- Seules les fibres de lin se dispersent en fibres élémentaires au sein de la matrice, les 
fibres de chanvre et de yucca restent sous forme de faisceaux. Cette dispersion induit 
une augmentation de la surface de contact et d’ancrage entres les fibres de lin et la 
matrice, ce qui se traduit par une meilleur adhérence.  
Elle est attribuée au traitement de rouissage appliqué aux fibres de lin, qui élimine une 
partie des pectines reliant les fibres entre elles. Par la suite, il est probable que la 
dégradation chimique des composants principaux de la lamelle mitoyenne 
(hémicellulose, lignine et pectines résiduelles) se poursuive dans le milieu alcalin de la 
matrice en achevant la dispersion des faisceaux.  
Les fibres de lin sont également plus uniformément réparties que les fibres de chanvre 
pour lesquelles on observe parfois la formation de « pelotes », qui ne se dispersent pas 
dans la matrice. 
 
- A 49 jours, dans les composites renforcés par du lin, nous n’avons pas observé de vide 
à l’interface fibres/matrice et il n’y a pas de signe de minéralisation des fibres en 
profondeur.  
Au contraire, à la même échéance, les fibres de chanvre et de yucca sont souvent déjà 
désolidarisées de la matrice, ce qui pourrait être lié aux différents pouvoirs absorbant 
des fibres. Il a en effet été montré que le coefficient d’absorption d’eau des fibres de 
chanvre et de yucca surpassait celui des fibres de lin. Ces fibres pourraient donc, au 
moment du gâchage absorber une quantité d’eau plus importante que les fibres de lin. 
Au cours du temps, cette eau serait consommée pour l’hydratation des phases 
minérales et les fibres subiraient un phénomène de contraction volumique qui pourrait 
induire la formation d’un vide à l’interface de certaines fibres avec la matrice.  
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- A 49 jours, les fibres de lin présentent un aspect proche de leur état initial. Au 
contraire, dans les composites à base de fibres de chanvre, on note la présence de 
dépôts discontinus ou continus à la surface des fibres. Pour le yucca, les fibres sont 
recouvertes d’une écorce d’hydrates. Dans les deux cas, ces dépôts adhèrent fortement 
aux fibres puisque lorsque celles-ci sont déchaussées de la matrice, ces parties 
minérales restent solidaires des fibres. Cette couche correspondrait à une zone de 
transition riche en calcium, générée par l’affinité chimique particulière de ces fibres 
avec les ions calcium et/ou par la mobilité importante des ces espèces ioniques en 
solution combinée au fort pouvoir absorbant des fibres.  
Il ne s’agirait pas de minéralisation en profondeur mais d’une forte liaison entre les 
fibres et ces hydrates qui pénètrent la couche superficielle des fibres.  
 
- A 49 jours, le mode de rupture préférentiel est le déchaussement des fibres, avec 
rupture de la matrice au niveau de la zone de transition. Cependant, pour les fibres de 
yucca et de chanvre, on observe des faisceaux de fibres partiellement rompus. Ce 
phénomène pourrait s’expliquer, pour les fibres de yucca, par leur fragilité initiale liée 
à leur fort contenu ligneux. Pour les deux types de fibres, la minéralisation 
superficielle de ces faisceaux contribuerait également à la fragilisation de leur couche 
extérieure.  
 
- Dans les échantillons âgés de 1 an, conservés à une humidité relative supérieure à 
95%HR, on observe, pour les trois types de fibres et dans les couches carbonatées, la 
présence de plaques blanches discontinues en surface des fibres. Les analyses EDS 
révèlent la nature calcique de ces dépôts et leur forte teneur en carbone. Il s’agirait 
donc principalement de carbonate de calcium. Pour les échantillons renforcés par des 
fibres de chanvre et de yucca, on observe également des hydrates calciques sous la 
forme de serpentins dont la croissance a été rendue possible en raison du vide qui 
existe entre ces fibres et la matrice. Pour les trois types de composites, certaines fibres 
sont également recouvertes d’une couche continue d’hydrates qui constitue une écorce 
autour de la fibre.  
Les analyses EDS mettent par ailleurs en évidence la présence de dépôts entre les 
fibres, dont la nature chimique est plus proche de celle des hydrates de la pâte, riche en 
Al2O3 et SiO2. Ceci tendrait à confirmer l’influence des phénomènes de diffusion 
rapide des ions calcium qui ne peuvent migrer jusqu’à ces zones faiblement 
accessibles.  
 
- L’observation des sections polies des échantillons vieillis 1 an à 95%HR permet de 
souligner l’adhérence différente des fibres de lin d’une part et de celles de chanvre et 
de yucca d’autre part. A l’issue de ces 12 mois de vieillissement, les fibres de lin sont 
encore solidaires de la matrice. Au contraire, pour la majorité des fibres de chanvre et 
de yucca, un vide conséquent existe entre les fibres (recouvertes d’une couche 
d’hydrates) et le reste de la matrice.  
Pour les échantillons conservés en extérieur, dans des conditions d’humidité relative 
variable, et même pour le lin, les observations mettent en évidence un vide entre 
certaines fibres et la matrice. Dans ce cas, les variations volumiques des fibres liées 
aux variations de teneur en eau des échantillons pourraient expliquer la création de ce 
vide.  
Pour les composites renforcés par du chanvre ou du yucca, ce vide existe dès 49 jours 
dans les échantillons conservés à humidité relative constante et élevée. Il ne peut donc 
pas être attribué aux fluctuations des conditions ambiantes. On peut faire l’hypothèse 
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qu’il provient d’une contraction des fibres de chanvre et de yucca en raison d’un 
phénomène d’autodessiccation, lié à la consommation, par les réactions d’hydratation, 
de l’eau initialement absorbée par les fibres.  
 
- Après 1 an de vieillissement à 95%HR, on note que les faisceaux de fibres de yucca 
utilisés comme renfort sont recouverts d’un dépôt plus épais que pour le lin ou le 
chanvre. Cette couche mêle matière organique et minérale. Quelques inclusions 
minérales sont également observées en profondeur dans les faisceaux de fibres de 
yucca. Ce phénomène de minéralisation raidit et fragilise les fibres, ce qui explique les 
nombreux exemples de fibres de yucca rompues mis en évidence sur les sections de 
rupture. Il est attribué à la minéralisation préférentielle de la couche liant les faisceaux 
de fibres entre eux.  
 
- Dans les échantillons âgés de 1 an conservés à l’extérieur, une couche continue 
d’hydrates est visible sur les trois types de fibres. L’adhérence entre cette couche de 
transition et les fibres est forte et, lorsque la rupture intervient, elle a lieu entre cette 
dernière et le reste de la matrice.  
Cette couche d’hydrates est cependant d’épaisseur variable en fonction de la nature de 
la fibre. Pour les fibres de lin et de chanvre, cette épaisseur reste faible par rapport au 
diamètre de la fibre. Au contraire, pour les fibres de yucca, la couche minéralisée 
mêlant matière organique et minérale est importante par rapport à la dimension des 
fibres. Des inclusions minérales de nature calcique peuvent même être présentes au 
cœur de la matière organique.  
 
Ainsi, les observations au microscope électronique à balayage ont permis de mettre en 
évidence des différences notables entre les mécanismes chimiques et mécaniques intervenant 
à l’interface fibres/matrice dans les composites renforcés par des fibres de différente nature.  
Cependant, les dosages chimiques par EDS n’ont pas été menés de manière assez exhaustive 
pour conclure précisément quant à la nature des hydrates formés à la surface des fibres aux 
différentes échéances et dans les différentes conditions de conservation.  
Enfin, il serait nécessaire de mettre en œuvre une méthode expérimentale différente de celle 
du polissage afin de s’assurer que la préparation des échantillons ne modifie pas les propriétés 
de l’interface fibres/matrice.  
2.5. Conclusion 
Le suivi des performances mécaniques des composites fibrés au cours du temps et 
l’observation de l’évolution de l’interface fibres/matrice ont permis de caractériser la 
durabilité de composites à matrice pouzzolanique renforcés par des fibres végétales de lin, 
chanvre et yucca.  
 
Les composites à matrice pouzzolanique renforcés par des fibres de lin présentent les 
meilleures performances à long terme. Le comportement durcissant des composites est 
maintenu au cours du temps. Ce résultat est attribué à la meilleure adhérence des fibres de lin 
avec la matrice. De plus, la dispersion des faisceaux de fibres en fibres élémentaires au sein 
de la pâte liante augmente la surface d’interface et de liaison fibres/matrice ce qui confère de 
meilleures propriétés mécaniques au composite.  
Les observations microscopiques ont permis de mettre en évidence la formation d’une couche 
d’hydrates fortement liés à la surface des fibres qui assurent vraisemblablement une 
transmission efficace des efforts entre la matrice et le renfort. De plus, sur un an d’essais, 
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nous n’avons pas observé de phénomène de minéralisation en profondeur, c'est-à-dire que les 
produits d’hydratation ne migrent pas au cœur des fibres, ces dernières conservent ainsi leur 
caractère ductile. La rupture se fait par déchaussement et non par rupture des fibres même 
après un an de vieillissement en conditions extérieures.  
Le pouvoir d’absorption d’eau réduit des fibres de lin implique vraisemblablement des 
variations dimensionnelles réduites ce qui favorise le maintien de l’adhérence entre les fibres 
et la matrice au cours du temps. 
 
Pour les fibres de yucca ainsi que pour les fibres de chanvre, on observe, dès 49 jours, la 
présence de fibres désolidarisées de la matrice et recouvertes d’une couche d’hydrates 
principalement de nature calcique.  
Le vide créé à l’interface fibres/matrice pourrait être lié au fort pouvoir absorbant de ces 
fibres végétales : au moment du gâchage, une quantité importante d’eau serait absorbée par 
les fibres qui gonfleraient ; par la suite, pour permettre la poursuite de l’hydratation, un 
phénomène d’autodessiccation conduirait à la migration de l’eau vers la pâte et génèrerait une 
contraction volumique des fibres, responsable de la création d’un vide à l’interface 
fibres/matrice.  
La présence majoritaire d’hydrates calciques dans cette zone pourrait, quant à elle, résulter de 
deux phénomènes : il s’agirait, premièrement, de l’affinité chimique des fibres de chanvre 
avec les ions calcium mise en évidence dans la première partie, et, deuxièmement, de la 
cinétique de diffusion rapide des ions calcium, déjà mentionnée dans la bibliographie.  
La migration préférentielle de ces ions vers les fibres conduit à la formation d’une auréole de 
transition riche en hydrates de type portlandite ou carbonate de calcium dans notre matrice. 
Finalement, cette couche d’hydrates autour des fibres présenterait une résistance mécanique 
limitée en raison, d’un part, de sa nature chimique et d’autre part, de sa porosité élevée du fait 
de la plus forte teneur en eau au voisinage des fibres fortement absorbantes.  
Ces hydrates offriraient alors une résistance limitée aux variations dimensionnelles des fibres 
ce qui entrainerait la rupture de la matrice autour des fibres.  
Ces mécanismes permettent notamment d’expliquer l’évolution des performances mécaniques 
en flexion des composites à base de chanvre. Entre 9 et 28 jours, la liaison fibres/matrice est 
améliorée du fait de la précipitation d’hydrates à l’interface renfort/pâte. Ensuite, entre 28 et 
49 jours les phénomènes exposés plus haut expliquerait la chute de l’adhérence entre les 
fibres de chanvre et la matrice et le passage d’un comportement durcissant à un comportement 
adoucissant du composite. Afin de confirmer cette hypothèse, des analyses par microscopie 
électronique à balayage devront être réalisées à des échéances antérieures à 49 jours.  
 
Pour les composites renforcés par des fibres de lin et de chanvre, l’écart de performance entre 
les composites conservés à humidité relative contrôlée supérieure à 95%HR et en extérieur en 
conditions d’ambiances variables semble être principalement dû à la chute des performances 
de la matrice en extérieur. La résistance au pic diminue mais le comportement post-pic est 
bien conservé, les composites conservent leur caractère ductile du fait de la non 
minéralisation à cœur des fibres de renfort. 
Ce résultat peut être attribué à la nature de la matrice utilisée. En effet, pour le même type de 
fibres associées à une matrice cimentaire classique, la bibliographie faisait état d’une 
minéralisation des fibres en profondeur et d’une conséquente fragilisation du composite à 
long terme. L’utilisation d’une matrice pouzzolanique dans laquelle toute la portlandite est 
consommée dès 28 jours, favorise donc la durabilité du composite par élimination des phases 
minérales les plus mobiles.  
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Au contraire, les composites renforcés par les fibres de yucca perdent leur caractère ductile au 
cours du temps. Ce phénomène est associé à une minéralisation plus profonde de quelques 
faisceaux de fibres mais surtout de la couche située autour de ces faisceaux. On observe en 
effet une épaisse couche mêlant matière organique et minérale à leur périphérie et quelques 
inclusions minérales de nature calcique sont même présentes au cœur des faisceaux de fibres.  
Ce phénomène pourrait être relié à l’état initial de ces fibres, dont les faisceaux sont 
faiblement séparés. La nature physique et chimique de la couche entourant les faisceaux de 
fibres semblent lui conférer une sensibilité particulière à la minéralisation. Des essais de 
caractérisation complémentaires devront être menés pour confirmer cette hypothèse.  
 
Les caractéristiques des fibres qui influencent principalement les performances du composite 
à court et long termes seraient donc :  
- leur capacité de dispersion en fibres élémentaires au sein de la pâte pour augmenter la 
surface de contact fibres/matrice, 
- leur coefficient d’absorption d’eau et la cinétique d’absorption, 
- leur affinité avec les ions calcium, 
- leur porosité. 
 
La nature chimique de la matrice influencerait également notablement la durabilité du 
composite. L’utilisation d’une matrice pouzzolanique dans laquelle les espèces les plus 
mobiles, susceptibles de migrer dans les fibres et d’induire leur minéralisation, sont 
consommées rapidement, serait favorable à la durabilité du composite.  
 
Il faut néanmoins souligner que ces conclusions s’appliquent aux trois types de fibres telles 
qu’elles ont été reçues et décrites dans le chapitre 2. Nous rappelons que notre étude n’avait 
pas comme objectif d’étudier l’influence des processus de séparation, transformation et 
traitement des fibres végétales sur les propriétés des composites obtenues. Pourtant, cette 
influence semble être prépondérante et les résultats que nous avons présentés sont bien 
évidemment conditionnés par les traitements antérieurs subis par les fibres. Ainsi, il est 
probable que des fibres de yucca, et même les fibres de chanvre, préparées différemment, 
pourront conduire à la formulation de composites aux performances surpassant largement 
celles obtenues ici.  
 
Dans cette partie, nous avons donc démontré la faisabilité du renforcement à long terme de la 
matrice pouzzolanique étudiée par des fibres végétales. Le potentiel d’une telle application est 
d’autant plus marqué que la résistance en compression du composite n’est pas 
désavantageusement influencée par l’incorporation de fibres végétales.  
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3. Caractérisation et développement d’un composite à matrice minérale 
pouzzolanique incluant des granulats légers d’origine végétale 
Les objectifs de la dernière partie de ce mémoire sont de vérifier la faisabilité de 
l’incorporation de granulats végétaux dans la matrice pouzzolanique étudiée et de déterminer 
les propriétés du composite formé. 
 
L’ajout de granulats végétaux à la matrice pouzzolanique est envisagé afin de développer un 
matériau de construction aux propriétés mécaniques, thermiques et hygroscopiques 
valorisables dans le bâtiment, tout en maintenant un coût de production acceptable.  
 
Deux types de granulats ont été testés, il s’agit de la chènevotte du chanvre et de la moelle de 
tournesol.  
 
Pour la première, de récents travaux ont conclu à la potentialité de son utilisation comme 
granulats légers dans une matrice minérale pour des applications de type « béton de 
chanvre ». La plupart de ces applications se limitent néanmoins à une fonction de remplissage 
et d’isolation thermique non porteuse en raison des résistances mécaniques relativement 
faibles de ce composite. Nous avons montré, dans le chapitre 3, que la matrice développée 
dans ce projet permet d’atteindre des propriétés mécaniques qui surpassent assez largement 
celle du liant T70 utilisé dans la majorité des applications de type béton de chanvre. Nous 
nous proposons donc de vérifier la compatibilité du liant pouzzolanique innovant avec les 
particules de chènevotte et de caractériser mécaniquement le composite, en visant des 
performances qui permettraient de développer un matériau autoporteur.  
 
Pour la moelle de tournesol, la problématique est sensiblement différente car il n’existe pas, à 
notre connaissance, de travaux sur l’utilisation de ce type d’agroressources comme granulats 
légers pour des applications en bâtiment. Nous nous proposons donc de mener un travail 
exploratoire sur la possibilité d’incorporation de telles particules à la matrice pouzzolanique et 
de déterminer les propriétés principalement mécaniques et thermiques du composite formé.  
 
Cette partie sera divisée en deux paragraphes : dans un premier temps, nous présenterons les 
mélanges réalisés à base de granulats de chènevotte et de tournesol à différents dosages, et les 
propriétés physiques, mécaniques et thermiques obtenues sur composite durci ; dans un 
deuxième temps, nous présenterons l’étude spécifiquement menée sur le composite à base de 
chènevotte.  
Les caractéristiques complémentaires du composite, telles que son isotherme d’adsorption de 
vapeur et son comportement mécanique à long terme, notamment en conservation extérieure, 
seront déterminées.  
Enfin, nous présenterons l’étude menée en collaboration avec la société Agrofibre et la 
section Transfert de Technologie du laboratoire, visant à développer un bloc préfabriqué 
autoporteur. L’amélioration des propriétés mécaniques du composite par incorporation de 
sable sera envisagée ainsi qu’une méthode de fabrication par vibrocompaction à démoulage 
immédiat. Nous présenterons, dans ce cadre, les premiers essais réalisés à l’échelle 
industrielle au sein de l’entreprise de préfabrication toulousaine SEAC.  
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3.1. Caractérisation des composites à base de chènevotte et de moelle de tournesol 
3.1.1. Détermination des mélanges étudiés 
La première phase de cette étude a consisté au choix des formulations étudiées. L’objectif 
était d’explorer une large plage de dosage de chacun des granulats afin de décrire le 
comportement de composites aux propriétés variables tant du point de vue mécanique que 
thermique.  
 
Dans un premier temps, nous avons déterminé le dosage maximal de granulats que l’on 
pouvait incorporer à la pâte liante sans modifier la méthode de malaxage utilisée.  
La formulation initiale de liant retenue a été celle déterminée au chapitre 3, à savoir 50% de 
métakaolin, 50% de chaux hydraulique naturelle, adjuvantée de 1% de carbonate de glycérol 
et 0.25% de monolaurate de sorbitan éthoxylé (% en masse de liant). Le rapport E/L a été 
fixé, dans un premier temps,  à une valeur de 0.5 c'est-à-dire la valeur utilisée pour les pâtes 
pures.  
 
En raison du fort pouvoir absorbant des particules de chènevotte, ce dosage a dû être adapté 
afin d’obtenir un mélange frais suffisamment liquide pour permettre l’enrobage des granulats 
par la pâte liante.  
Dans ces conditions, le dosage maximal de chènevotte a été fixé à 32% en masse de liant 
anhydre. En effet, au-delà, nous rencontrions des problèmes de blocage du malaxeur et de 
projection des particules vers l’extérieur du bol. Deux formulations à dosage plus faibles ont 
été choisies, à savoir 10% et 25%. Pour chacune d’entre elle, le rapport E/L a été ajusté afin 
d’obtenir une consistance comparable entre tous les mélanges.  
 
Pour les granulats végétaux de tournesol, en raison de leur masse volumique apparente très 
faible de 35 kg/m3, soit environ 10 fois moins que la chènevotte, les dosages en granulats ont 
été proportionnellement réduits. Le dosage maximal a été de 3% en masse de liant. Deux 
autres compositions à 1 et 2 % ont été étudiées. 
Avec ce type de granulats végétaux, il n’a pas été nécessaire d’augmenter le rapport E/L qui 
est resté fixé à 0.5, ce qui présente un avantage certain vis-à-vis du temps de séchage et des 
propriétés mécaniques du composite. Cette faible absorption volumique des granulats peut 
être reliée à leur faible dosage massique, ou à une cinétique d’absorption plus lente que celle 
de la chènevotte (des essais complémentaires de caractérisation devront être menés sur ces 
particules végétales).  
 
Le Tableau IV - 3 ci-dessous synthétise les formulations étudiées.  
 
Mélange MK 
(%) 
NHL 
(%) 
E/L CG 
(%) 
SME 
(%) 
Granulats 
(%) 
ADJ 50 50 0.5 1 0.25 - 
CHEN10 50 50 0.61 1 0.25 10 
CHEN25 50 50 0.88 1 0.25 25 
CHEN32 50 50 1 1 0.25 32 
TOURN1 50 50 0.5 1 0.25 1 
TOURN2 50 50 0.5 1 0.25 2 
TOURN3 50 50 0.5 1 0.25 3 
Tableau IV - 3. Formulations de composite à base de granulats végétaux étudiées  
(les dosages sont donnés en pourcentage de masse de liant anhydre) 
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A partir des masses volumiques des différentes matières premières (ρNHL=2750 kg/m3, ρMK= 
2600 kg/m3, ρCG= 1390 kg/m3, ρSME= 1053 kg/m3, ρEAU= 1000 kg/m3, ρTourn= 35 kg/m3, 
ρChèn=320 kg/m3 ), on détermine, les pourcentages volumiques correspondants à chacune des 
formulations. Ces proportions volumiques sont présentées dans le Tableau IV - 4 ci-dessous.  
 
Mélange MK 
(%) 
NHL 
(%) 
Eau 
(%) 
CG 
(%) 
SME 
(%) 
Granulats 
(%) 
ADJ 22.0 20.8 57.2 0.8 0.3 0.0 
CHEN10 14.8 14.0 47.0 0.6 0.2 24.1 
CHEN25 9.4 8.9 43.2 0.4 0.1 38.4 
CHEN32 8.1 7.7 42.1 0.3 0.1 42.1 
TOURN1 16.6 15.7 43.1 0.6 0.2 24.6 
TOURN2 13.3 12.6 34.6 0.5 0.2 39.5 
TOURN3 11.1 10.5 28.9 0.4 0.1 49.5 
Tableau IV - 4. Pourcentages volumiques des différents constituants dans les mélanges frais étudiés 
 
Afin de favoriser la dispersion des granulats végétaux dans la pâte, la séquence de malaxage 
utilisée a consisté à mélanger, dans un premier temps, tous les composants de la pâte 
conformément à ce qui a été présenté au chapitre 3 (paragraphe 1.2.1), puis d’ajouter 
progressivement la chènevotte ou la moelle de tournesol (en équilibre hydrique à 65%HR) 
tout en poursuivant le malaxage à petite vitesse.  
En raison du fort pouvoir absorbant des particules de chènevotte, l’ajout d’eau a été réalisé en 
deux étapes : dans un premier temps, la pâte fraiche a été confectionnée avec un rapport E/L 
de 0.55, puis le complément d’eau a été ajouté alternativement avec la chènevotte en fin de 
malaxage.  
 
Le mélange frais a été mis en place dans des moules de trois éprouvettes 4*4*16 cm3, en deux 
couches compactées manuellement.  
 
Les éprouvettes ont été conservées en conditions endogènes puis elles ont été démoulées 48 
heures après le coulage. Les échantillons ont ensuite été stockés en salle humide (humidité 
relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR) pendant 28 jours puis stockées à 20°C, 
65%HR jusqu’à échéance.  
 
Dans les paragraphes suivants, nous nous proposons de déterminer les propriétés physiques, 
mécaniques et thermiques des différents mélanges. 
3.1.2. Propriétés physiques 
La Figure IV - 39 ci-après, présente la masse volumique apparente ainsi que la porosité 
accessible à l’eau des éprouvettes de pâte pure et des différents mélanges incorporant les 
granulats végétaux âgés de 49 jours.  
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Figure IV - 39. Masse volumique apparente et porosité accessible à l’eau des composites à base de 
granulats végétaux à 49 jours 
 
Concernant les mélanges à base de chènevotte, leur masse volumique varie entre 951 et 593 
kg/m3 pour des dosages allant de 10 à 32%. Dans cette gamme, la porosité accessible à l’eau 
varie entre 58.5 et 73.5 %. Ces valeurs sont comparables à celles communiquées dans des 
précédents travaux ([CER05] et [COL08]).  
 
Pour les mélanges incorporant des granulats de moelle de tournesol, la masse volumique 
apparente varie entre 948 et 750 kg/m3 pour des dosages variant entre 1 et 3 %. La porosité 
accessible à l’eau varie dans le même temps entre 48.3 et 66.9%.  
On remarque que la porosité du mélange T1 est inférieure à celle de la pâte pure ce qui 
semble contradictoire avec la diminution de la masse volumique observée par incorporation 
d’1% de granulats de tournesol. Cet écart peut être lié à l’incertitude de la mesure mais traduit 
aussi, probablement, le fait que la méthode de mesure employée (saturation à l’eau sous vide) 
ne permet pas d’explorer la totalité de la porosité des particules de moelle.  
 
Les granulats végétaux présentant des coefficients d’absorption d’eau relativement élevés, 
nous avons voulu déterminer l’impact de leur incorporation sur l’absorption capillaire des 
mélanges durcis. Les coefficients d’absorption capillaire à 15 minutes et 1 heure des 
différents mélanges sont visibles sur la Figure IV - 40.  
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Figure IV - 40. Coefficients d’absorption capillaire à 15 minutes et 1 heure des composites à base de 
granulats végétaux âgés de 49 jours 
 
Les mélanges à base de chènevotte présentent effectivement une cinétique d’absorption 
nettement plus élevée que celle de la matrice pure et ce, d’autant plus que le dosage en 
granulats végétaux est important.  
 
Pour les formulations à base de moelle de tournesol, au contraire, les coefficients d’absorption 
capillaire sont comparables voire inférieurs à ceux de la pâte liante. Ceci peut s’expliquer par 
la plus faible absorption volumique des granulats de tournesol et constitue dans ce cas un 
avantage de ce type de granulats.  
Néanmoins, un autre phénomène a été constaté lors des essais. Lorsque les éprouvettes étaient 
retirées de l’étuve à 80°C, nous avons observé une contraction de la moelle au niveau de la 
section des échantillons. Ceci impliquait la formation de pores de trop grande dimension pour 
être saturés par ascension capillaire.  
Il semblerait donc que les particules de moelle de tournesol présentent une sensibilité 
particulière aux températures élevées ou au moins à un séchage rapide qui entrainerait leur 
contraction volumique. Des essais complémentaires devront être réalisés pour confirmer ces 
premières constatations et évaluer l’impact de ce comportement sur les propriétés à long 
terme du composite.  
3.1.3. Propriétés mécaniques 
Les performances mécaniques des différents composites ont également été évaluées, les 
résultats concernant la résistance en compression à 49 jours des différents mélanges sont 
présentés sur la Figure IV - 41. 
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Figure IV - 41. Résistance en compression à 49     
jours des composites à base de granulats végétaux 
Figure IV - 42. Résistance en compression à 49 jours des 
composites à base de granulats végétaux en fonction de 
leur masse volumique apparente 
 
Sur la Figure IV - 41, on note qu’à 49 jours les mélanges incorporant de la chènevotte 
présentent des résistances relativement faibles. Pour le mélange à 10% de granulats, la 
résistance dépasse néanmoins 2 MPa. Pour ce fort dosage en liant, les particules de chènevotte 
sont vraisemblablement noyées dans une matrice continue, dont les propriétés déterminent le 
comportement mécanique du composite.  
Au-delà, pour les mélanges à 25% et 32% de chènevotte, la valeur de la résistance en 
compression reste très faible (environ 0.23 MPa). Le comportement mécanique du composite 
est alors proche d’un empilement de particules compressibles reliées par des ponts de pâte 
liante [CER05].  
 
Pour les composites formulés à partir de granulats de tournesol, les résistances en 
compression sont plus élevées. Les résistances en compression des mélanges T1, T2 et T3 
sont respectivement de 5.5, 3.4 et 4 MPa. L’écart relatif entre T2 et T3 est contraire au résultat 
attendu, à savoir une diminution de la résistance en compression lorsque le dosage en 
granulats augmente. Cette anomalie est attribuée à l’incertitude de la mesure. Des essais 
complémentaires devront être menés pour confirmer cette hypothèse.  
 
Sur la Figure IV - 42, nous avons reporté la résistance mécanique en compression des 
éprouvettes en fonction de leur masse volumique apparente, afin de comparer l’influence des 
deux types de granulats. On remarque, en comparant les mélanges T1 et CHEN10, que, pour 
des masses volumiques comparables, le mélange à base de tournesol présente des 
performances mécaniques nettement plus élevées. On constate également que les mélanges T2 
et T3, bien qu’ils possèdent une masse volumique significativement plus faible que celle du 
mélange CHEN10, atteignent une résistance mécanique en compression supérieure.  
L’important coefficient d’absorption d’eau des particules de chènevotte explique en partie cet 
écart. En effet, il oblige à incorporer une quantité d’eau largement en excès au moment du 
malaxage. Il en résulte la formation, à l’état durci, d’une matrice poreuse, dont les résistances 
mécaniques sont limitées. Néanmoins, ce paramètre ne peut pas expliquer, à lui seul, les 
différences entre les performances des deux types de mélanges puisque l’écart le plus 
prononcé est observé pour les formulations T1 et CHEN10, pour laquelle l’excès d’eau est le 
plus réduit. Les performances mécaniques intrinsèques des deux types de granulats végétaux 
ainsi que les mécanismes d’interaction physico-chimique granulats/matrice liante peuvent être 
à l’origine de ces écarts et devront être explorés dans les études à venir.  
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L’objectif de cette étude étant de développer un composite assurant également la fonction 
d’isolation thermique nous allons déterminer la conductivité thermique des différents 
mélanges. 
3.1.4. Propriétés thermiques 
Ayant constaté que les masses volumiques des formulations étudiées étaient relativement 
élevées par rapport aux valeurs de la bibliographie, nous avons, pour la partie conductivité 
thermique, formulé deux mélanges complémentaires à base de chènevotte avec 42 et 45% de 
granulats. Pour ce faire un malaxeur de plus grande capacité a été utilisé. Leurs compositions 
sont données dans le Tableau IV - 5.  
 
Mélange MK 
(%) 
NHL 
(%) 
E/L CG 
(%) 
SME 
(%) 
Granulats 
(%) 
CHEN42 50 50 1.07 1 0.25 42 
CHEN45 50 50 1.17 1 0.25 45 
Tableau IV - 5. Formulations complémentaires de composites à base de chènevotte. Tous les dosages sont 
donnés en masse de liant anhydre.  
 
Les propriétés mécaniques de ces deux formulations complémentaires n’ont pas été 
déterminées, mais il faut souligner qu’elles seraient trop limitées pour viser une application 
autoporteuse.  
 
La Figure IV - 43 présente les conductivités thermiques à l’état sec des composites en 
fonction de leur masse volumique apparente.  
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Figure IV - 43. Conductivité thermique à l’état sec des composites à base de granulats végétaux en 
fonction de leur masse volumique apparente 
 
A l’état sec, on observe une conductivité thermique qui varie quasi-linéairement avec la 
masse volumique. Contrairement à la résistance mécanique, on ne note pas d’influence 
significative de la nature des granulats. Que ce soit pour les mélanges à base de chènevotte ou 
ceux à base de moelle de tournesol, la densité suffit donc à déterminer les propriétés 
d’isolation thermique des composites. La conductivité thermique des échantillons varie entre 
0.085 W/m°C et 0.281 W/m°C pour des masses volumiques apparentes s’échelonnant entre 
414 kg/m3 et 1074 kg/m3. 
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En raison du caractère fortement hygroscopique des particules de chènevotte et de moelle de 
tournesol mais également du liant, la teneur en eau du composite en service ne sera 
vraisemblablement pas négligeable et pourra influencer notablement ses propriétés 
thermiques.  
Afin d’évaluer cet impact, la conductivité des différentes formulations à été déterminée pour : 
- des échantillons secs,  
- des échantillons en équilibre hydrique avec une ambiance à 65%HR, 
- des échantillons en équilibre hydrique avec une ambiance à humidité relative 
supérieure ou égale à 95%HR.  
 
Les valeurs de conductivité thermique des mélanges en fonction de leur masse volumique 
pour les 3 états hydriques sont présentées sur la Figure IV - 44 ci-après. 
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Figure IV - 44. Variation de la conductivité thermique des composites en fonction de leur masse 
volumique apparente selon leur état d’équilibre hydrique 
 
On constate que les éprouvettes conservées en équilibre dans une ambiance contrôlée à 
humidité relative supérieure à 95% présentent des valeurs de conductivité largement 
supérieures à celles des échantillons secs. Cette augmentation varie entre 85 et 147% en 
fonction des mélanges.  
En revanche, il n’est pas aisé de mettre en évidence un impact de la conservation à 65%HR. 
La conductivité thermique des échantillons à cet état d’équilibre est tantôt légèrement 
supérieure, tantôt légèrement inférieure à celle des échantillons secs. La variation de 
conductivité thermique entre un état sec et un état en équilibre à 65%HR est donc inférieure à 
l’incertitude de l’appareillage expérimental utilisé.  
Il serait par conséquent nécessaire de multiplier les essais et de faire également une nouvelle 
série de mesures pour une humidité relative intermédiaire entre 65 et 95%HR.  
 
Sur la Figure IV - 45 ci-dessous, nous avons fait figurer les valeurs de conductivité issues des 
campagnes expérimentales réalisées sur les échantillons secs et en équilibre à 65%HR ainsi 
que celles issues de la bibliographie. 
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Figure IV - 45. Comparaison entre les valeurs de conductivité expérimentales et celles issues de la 
littérature 
 
Comme on peut le voir sur la Figure IV - 45, les valeurs de conductivité thermique des 
composites formulés à partir de la matrice pouzzolanique et des granulats de chènevotte ou de 
moelle de tournesol sont du même ordre de grandeur que celles obtenues dans les études 
précédentes menées sur des échantillons de béton de chanvre.  
3.1.5. Conclusion 
Nous avons procédé aux caractérisations physique, mécanique et thermique de 6 formulations 
de composites incorporant des granulats végétaux, à savoir 3 dosages de chènevotte et 3 
dosages de moelle de tournesol.  
 
Pour les formulations à base de chènevotte, les résultats obtenus sont comparables à ceux 
disponibles dans la littérature sur les bétons de chanvre, ils montrent donc la compatibilité du 
liant pouzzolanique développé dans cette étude avec les particules de chanvre. Néanmoins, les 
meilleures propriétés mécaniques de ce liant par rapport aux liants conventionnellement 
utilisés en association avec la chènevotte ne permet pas, à une échéance de 49 jours, 
d’améliorer significativement les performances des composites. Pour des dosages de 25 et 32 
% ces dernières semblent en effet gouvernées principalement par les propriétés de la 
chènevotte. Il faut cependant relever que nos essais mécaniques ont été réalisés à une vitesse 
de déplacement nettement plus faible que celles des essais présentés dans la synthèse 
bibliographique (0.5 mm/min contre 5 à 6 mm/min). Une campagne expérimentale devra donc 
être réalisée pour étudier l’impact de ce paramètre d’essai sur les valeurs des résistances 
obtenues.  
 
Concernant les mélanges à base de moelle de tournesol, à masse volumique équivalente, les 
propriétés mécaniques à 49 jours surpassent assez largement celles des formulations à base de 
chènevotte. Cet écart est vraisemblablement lié au faible coefficient d’absorption volumique 
de la moelle de tournesol qui permet de formuler la pâte fraiche sans augmenter le rapport E/L 
par rapport à la pâte pure. Ainsi, la pâte liante est moins poreuse et ses performances 
mécaniques meilleures.  
Les mélanges à base de moelle de tournesol présentent également un avantage en termes 
d’absorption capillaire qui est réduite par rapport aux mélanges contenant des particules de 
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chanvre. Néanmoins, des essais complémentaires devront être menés pour établir la durabilité 
de ces composites car une sensibilité de la moelle à des cycles d’humidification/séchage à 
haute température a été mise en évidence.  
 
Nous avons constaté, comme cela était prévisible, que les performances thermiques de tous 
les composites sont gouvernées par leur masse volumique, et la nature des granulats ne 
semble pas avoir d’effet sur la conductivité.  
Comme le laissaient présager les propriétés hygroscopiques des granulats végétaux et de la 
pâte liante, l’influence de l’humidité relative sur la conductivité des composites est marquée 
pour une humidité relative ambiante supérieure à 95%HR, mais peu visible pour une 
ambiance à 65%HR. Des essais devront être réalisés pour une humidité relative intermédiaire. 
 
Les potentialités de l’utilisation de la moelle de tournesol ont donc été mises en évidence mais 
des formulations complémentaires devront être étudiées avec des dosages en granulats plus 
élevés (entre 4 et 5%). Ceci devrait permettre d’obtenir des conductivités assez faibles pour 
envisager l’utilisation du composite en isolation répartie, tout en maintenant des performances 
mécaniques compatibles avec une utilisation sous forme de blocs autoporteurs.  
 
Malgré les bons résultats obtenus avec ces granulats de moelle de tournesol, nous nous 
sommes, dans un deuxième temps, consacrés à mener une étude plus complète sur les 
composites à base de chènevotte en raison de leur disponibilité locale et du partenariat 
industriel initié avec la société Agrofibre, filière du groupe Euralis, spécialisée dans la 
première transformation du chanvre industriel. Cependant, pour des raisons de confidentialité, 
nous ne présenterons pas ici l’ensemble des résultats obtenus mais seulement une partie 
permettant d’appréhender la faisabilité technique de la fabrication de blocs avec le composite 
retenu dans l’étude. 
3.2. Caractérisation et développement spécifique du composite à base de chènevotte 
Une partie de notre étude a été menée en collaboration avec la société Agrofibre qui souhaite 
valoriser la chènevotte dans des applications pour le bâtiment. 
 
Le cahier des charges fixé est la formulation d’un bloc de construction : 
- préfabriqué, 
- autoporteur, 
- permettant d’assurer une isolation répartie et possédant un bon comportement 
hygroscopique, 
- utilisable en conditions extérieures. 
 
Afin d’atteindre ces performances, nous présenterons, dans un premier temps, les résultats des 
essais complémentaires réalisés pour déterminer l’isotherme de sorption de vapeur et le 
comportement mécanique à long terme de ce composite.  
Dans un deuxième temps, l’étude concernant le développement du bloc autoporteur à 
démoulage immédiat, en laboratoire, puis à l’échelle industrielle, sera exposée.  
3.2.1. Caractérisation complémentaire du composite incorporant des granulats de chanvre 
Les essais complémentaires ont été réalisés sur des échantillons de composites de formulation 
CHEN25.  
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3.2.1.1. Propriétés hygroscopiques 
L’isotherme de sorption de vapeur du mélange a été déterminé par la méthode dynamique 
précédemment présentée (Chapitre 2, paragraphe 1.7).  
La Figure IV - 46 présente les isothermes de sorption de vapeur du liant seul, des particules de 
chènevotte seules, et du composite CHEN25.  
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Figure IV - 46. Isotherme expérimental de sorption de vapeur du liant, des particules de chènevotte  
et du composite. 
 
L’isotherme de sorption de vapeur du composite met en évidence un comportement proche de 
celui du liant, résultat prévisible en raison de la conservation de la masse d’eau mise en 
évidence par Cérézo [CER05]. Elle a montré que la masse d’eau adsorbée par le composite est 
approximativement égale à la masse d’eau adsorbée par la pâte liante seule plus celle 
adsorbée par la chènevotte seule. Le dosage massique en liant étant prépondérant par rapport 
aux particules végétales, le comportement hygroscopique du composite est donc 
principalement déterminé par celui du liant.  
L’intérêt de l’incorporation du SME au liant pouzzolanique qui permet, comme nous l’avons 
montré au chapitre 3, d’obtenir une porosité et par conséquent un comportement 
hygroscopique comparable à celui de la chaux, modifiera donc sensiblement les propriétés 
hygroscopiques du composite incorporant les granulats végétaux.  
3.2.1.2. Comportement à long terme 
Les résultats recueillis dans la littérature [CER05] ont mis en évidence une lente amélioration 
des performances mécanique du béton de chanvre pendant plusieurs mois.  
Afin d’évaluer le comportement à long terme du composite formulé à partir du liant 
pouzzolanique et de vérifier la possibilité de son utilisation dans le cadre d’une exposition 
extérieure nous avons suivi, pendant un an, la résistance mécanique d’éprouvettes conservées 
pour moitié en conditions contrôlées à 20°C et à une humidité relative supérieure à 95% et 
pour moitié exposées sur le toit du laboratoire sans dispositif de protection particulier. Les 
résultats obtenus sont exposés sur la Figure IV - 47 ci-après.  
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Figure IV - 47. Evolution dans le temps de la résistance en compression de la formulation CHEN25, pour 
des éprouvettes conservées en conditions contrôlées à 20°C, HR > 95% et pour une conservation 
extérieure 
 
On constate que la résistance en compression des échantillons conservés à une humidité 
relative supérieure ou égale à 95%HR augmente de manière continue jusqu’à une échéance de 
12 mois. Il semblerait néanmoins que l’on observe un ralentissement dans la croissance entre 
9 et 12 mois.  
La valeur maximale atteinte après 12 mois de vieillissement est de 0.95 MPa, soit une 
augmentation de plus de 600% par rapport à la valeur à 28 jours.  
Si on compare cette évolution à celle des performances du liant seul (Figure 41 du Chapitre 3) 
on constate que les cinétiques de gain de résistance du liant d’une part, et du composite 
d’autre part, sont totalement découplées. En effet, entre 28 jours et 1 an, la résistance de la 
matrice liante pure ne croît que de 16%. Cérézo [CER05] qui observe également ce 
découplage, émet deux hypothèses quant à son origine. La première serait une compétition 
d’accès à l’eau entre les particules de chènevotte et les éléments de liant anhydre. Dans le 
cadre d’une conservation à 95%HR comme c’est le cas dans notre étude, et en considérant la 
quantité importante d’eau en excès utilisée dans ce mélange, cette explication semble peu 
plausible. La deuxième hypothèse formulée par Cérézo est celle d’une interaction chimique 
entre le liant et l’hémicellulose issue de la chènevotte, à laquelle l’auteur attribue un effet 
retardateur de prise.  
D’autres hypothèses pourraient être envisagées, notamment une interaction à long terme de la 
chènevotte avec le liant. Les hydrates de la pâte liante pourraient progressivement diffuser et 
re-précipiter à l’intérieur des particules de chènevotte dont l’importante porosité a été mise en 
évidence. Ce mécanisme conduirait à une minéralisation des particules végétales et, par 
conséquent, à une augmentation de leur rigidité et de leur résistance mécanique en 
compression. Les résultats précédents ayant mis en évidence le caractère prépondérant des 
performances des particules compressibles de chènevotte dans le comportement mécanique du 
composite, cette évolution expliquerait son gain de performance sur le long terme. Afin de 
confirmer cette hypothèse, il sera nécessaire de mener une étude comparable à celle réalisée 
sur les composites renforcés par des fibres végétales, afin d’explorer, par observation au MEB 
et analyses EDS, les mécanismes intervenant aux interfaces chènevotte/liant au cours du 
temps.  
 
Concernant les échantillons conservés en extérieur, plusieurs observations peuvent être faites 
à propos de l’évolution de leurs performances à long terme :  
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- comme pour les échantillons conservés en ambiance contrôlée, le gain de performance 
au cours du temps est vérifié, ainsi que son découplage avec l’évolution des 
résistances de la matrice pure, conservée dans les mêmes conditions. Ainsi, entre 3 et 
9 mois, la résistance en compression du composite augmente de 170% pour atteindre 
1.2 MPa, tandis que, durant la même période, on ne distinguait pas d’amélioration 
significative des performances de la matrice (Figure 40 du Chapitre 3),  
- le niveau de performance des échantillons conservés en extérieur surpasse assez 
largement celui des échantillons conservés à humidité relative contrôlée, et ce, dès 
l’échéance de 3 mois. Plusieurs facteurs pourraient expliquer cette différence. La 
carbonatation des éprouvettes pourrait avoir une influence positive sur leurs 
performances mécaniques ; cependant, les suivis de carbonatation réalisés n’ont pas 
permis de conclure à une différence nette de cinétique de carbonatation entre les deux 
modes de conservation (à partir de 6 mois, tous les échantillons étaient entièrement 
carbonatés). La migration des produits d’hydratation dans les pores de la chènevotte 
pourrait également être favorisée du fait des variations d’humidité relative en 
extérieur. Enfin, et il pourrait s’agir du paramètre prépondérant, les propriétés 
mécaniques des particules de chènevotte pourraient largement être affectées par leur 
teneur en eau au moment de l’essai. Cette caractéristique devra être explorée dans une 
campagne d’essais complémentaires en procédant à des conditionnements à différentes 
humidités relatives des éprouvettes préalablement à la réalisation des essais 
mécaniques, 
- entre 9 et 12 mois, on note une diminution de la résistance en compression du 
composite. Des essais à échéances plus tardives devront être réalisés afin d’identifier 
la raison de cette baisse des performances. Il pourrait être attribué à la dispersion 
expérimentale ou lié, par exemple, à une teneur en eau importante des éprouvettes au 
moment de l’essai. Mais il pourrait également résulter de mécanismes de dégradation à 
long terme dans des conditions d’exposition en extérieur, phénomène de lixiviation de 
la matrice par exemple.  
3.2.2. Contribution au développement d’un bloc autoporteur à base de chènevotte 
Ce paragraphe synthétise les résultats et présente la démarche mise en place pour développer 
un composite à base de chènevotte répondant au cahier des charges fixé.  
Dans un premier temps, nous présenterons les résultats de l’étude menée pour améliorer les 
performances mécaniques par ajout de sable, et les conséquences de cette incorporation sur 
les propriétés thermiques du composite.  
Dans un deuxième temps, nous présenterons les premiers essais réalisés à l’échelle 
industrielle pour fabriquer des blocs à partir du mélange étudié par un procédé de 
vibrocompaction. 
3.2.2.1. Optimisation du mélange par ajout de sable 
Les performances mécaniques obtenues dans les campagnes expérimentales précédentes 
restent relativement limitées. Après 9 mois de vieillissement en extérieur, le mélange 
CHEN25 a atteint une résistance en compression de 1.2 MPa. Cette valeur reste néanmoins 
trop limitée pour envisager une application autoporteuse pour le bâtiment.  
C’est pourquoi nous avons envisagé la possibilité de substituer une partie des granulats 
végétaux par du sable dans les mélanges. 5 formulations on été testées, elles sont présentées 
dans le Tableau IV - 6. 
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Les éprouvettes ont été fabriquées et conservées conformément au protocole décrit dans le 
paragraphe 3.1.1. 
 
Mélange MK NHL E/L CG SME Végétaux Sable 
FORM1 50 50 0.53 1 0.25 - 222 
FORM2 50 50 0.64 1 0.25 3.25 193 
FORM3 50 50 0.72 1 0.25 6.75 162 
FORM4 50 50 0.81 1 0.25 13 105 
FORM5 50 50 0.88 1 0.25 25 - 
Tableau IV - 6. Formulations testées pour l’étude de l’incorporation de sable à un mélange 
chènevotte/pâte liante (les dosages sont donnés en pourcentage de liant anhydre) 
 
Les cinq formulations testées contiennent une quantité variable de sable et de chènevotte, 
depuis la formulation 5 qui ne contient que de la chènevotte (il s’agit du mélange CHEN25) 
jusqu’à la formulation 1 qui est un mortier à matrice pouzzolanique.  
Le coefficient d’absorption d’eau des granulats végétaux étant largement supérieur à celui du 
sable, le rapport E/L a été ajusté pour chaque formulation afin d’atteindre une maniabilité 
visuellement comparable.  
 
A partir des masses volumiques des différentes matières premières (ρNHL=2750 kg/m3, ρMK= 
2600 kg/m3, ρCG= 1390 kg/m3, ρSME= 1053 kg/m3, ρEAU= 1000 kg/m3, ρChèn=320 kg/m3, 
ρSable=2600 kg/m3), on détermine, les pourcentages volumiques correspondants à chacune des 
formulations. Ces proportions volumiques sont présentées dans le Tableau IV - 7 ci-dessous.  
 
Mélange MK NHL Eau CG SME Végétaux Sable 
FORM1 10.9 10.3 30.0 0.4 0.1 0.0 48.3 
FORM2 10.3 9.7 34.3 0.4 0.1 5.4 39.7 
FORM3 9.9 9.4 37.2 0.4 0.1 10.9 32.2 
FORM4 9.6 9.1 40.4 0.4 0.1 20.3 20.2 
FORM5 9.4 8.9 43.0 0.4 0.1 38.2 0.0 
Tableau IV - 7. Pourcentages volumiques des différents constituants dans les mélanges frais étudiés 
 
Les résistances mécaniques des différentes formulations ont été déterminées à 9, 28 et 49 
jours. Les résultats sont présentés sur la Figure IV - 48. 
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Figure IV - 48. Résistance en compression à 9, 28 et 49 jours des formulations à dosage variable en 
chènevotte et sable.  
 
Les résultats obtenus mettent en évidence, par rapport à la formulation 5 qui ne contient que 
de la chènevotte, une amélioration des performances à toutes les échéances pour les 
formulations 1, 2 et 3. Pour la formulation 4, dont le dosage en sable est le plus limité, et en 
tenant compte de la dispersion expérimentale, il n’est pas possible de conclure à une 
amélioration significative de la résistance par rapport à la formulation 5. 
 
Néanmoins, même pour les formulations 2 et 3, le gain de performance par substitution du 
sable à une partie de la chènevotte reste limité (entre 0.16 et 0.3 MPa). Seules les résistances 
de la formulation 1, qui ne contient pas de chènevotte, surpassent largement celles des autres 
mélanges.  
 
L’incorporation de sable permet donc, dans une certaine mesure, d’améliorer les 
performances mécaniques en compression du composite. Cependant, l’application visée 
nécessite également une conductivité limitée afin d’atteindre une isolation répartie du bâti.  
Nous avons donc déterminé la performance thermique de chacune des formulations afin 
d’évaluer l’influence de l’ajout de sable sur cette propriété. L’objectif sera ensuite de 
déterminer un dosage optimum en sable, compromis entre amélioration des performances 
mécaniques et chute des propriétés d’isolation thermique.  
Les résultats, pour des échantillons secs et pour des échantillons conservés en équilibre 
hydrique dans une ambiance à 65%HR, sont représentés en fonction de la masse volumique 
des composites sur la Figure IV - 49. 
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Figure IV - 49. Conductivités thermiques des composites à dosages variables en sable et chènevotte en 
fonction de leur masse volumique et de leur état hydrique (sec ou en équilibre avec une ambiance à 
65%HR) 
 
Sur la Figure IV - 49, on observe l’augmentation, classique, de la conductivité des composites 
en fonction de leur masse volumique. Dans ce cas, la croissance de la masse volumique va de 
pair avec celle du dosage en sable. Comme on pouvait s’y attendre, la conductivité des 
composites augmente donc avec leur dosage en sable.  
Les mesures de conductivité réalisées sur échantillons secs et sur échantillons en équilibre à 
65%HR confirment l’influence limitée, entre ces deux états hydriques, de la teneur en eau des 
composites sur leur propriétés thermiques. L’écart est significatif uniquement sur la 
formulation 1 qui ne contient pas de chènevotte. On peut donc en déduire que l’incorporation 
de chènevotte, par rapport à un granulat minéral, n’implique pas, à 65%HR, d’adsorption de 
vapeur d’eau suffisante pour modifier significativement la conductivité du composite.  
 
Sur la Figure IV - 50 nous avons représenté la résistance en compression à 49 jours des 
différentes formulations en fonction de leur conductivité thermique.  
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Figure IV - 50. Evolution de la résistance en compression des composites à 49 jours en fonction  
de leur conductivité 
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Nous remarquons qu’un modèle affine permet de décrire relativement bien cette évolution 
avec un coefficient de corrélation de 0.99.  
Si nous substituions une quantité de sable suffisante pour atteindre une résistance en 
compression à 49 jours de 2 MPa, on s’entendrait donc à obtenir une conductivité thermique 
proche des 0.44 W/m.°C, ce qui représente une valeur bien trop élevée pour envisager 
d’obtenir une isolation répartie pour des épaisseurs de parois compatibles avec un usage en 
bâtiment.  
 
Bien que l’ajout de sable permette effectivement d’améliorer les résistances en compression 
du composite à base de liant pouzzolanique et chènevotte, l’impact de cette incorporation sur 
les propriétés d’isolation thermique du composite serait très pénalisant.  
La substitution d’une partie des granulats végétaux par du sable ne semble donc pas constituer 
une bonne alternative pour atteindre les propriétés mécaniques visées.   
3.2.2.2. Essais de mise en œuvre du composite par vibrocompaction. en laboratoire et à 
l’échelle industrielle  
Nous avons, dans un second temps, cherché à améliorer les performances mécaniques du 
composite par une modification du mode de production et notamment par une réduction de la 
teneur en eau couplée avec une mise en place par vibrocompaction. Comme l’a montré notre 
synthèse bibliographique, la compression du mélange à l’état frais conduit à une augmentation 
de la compacité du matériau durci et à une amélioration conséquente de ses performances 
mécaniques.  
 
Le procédé de production envisagé est celui de la vibrocompaction, déjà employé dans la 
préfabrication de bloc de béton creux. Le procédé consiste à préparer un matériau 
relativement sec, puis à le mettre en œuvre sous le double effet d’une vibration et d’une 
compaction pendant un temps limité. Le démoulage est ensuite immédiat.  
Des essais préliminaires ont donc été réalisés au sein du laboratoire pour vérifier la faisabilité 
d’une production d’éléments préfabriqués par vibrocompaction et à démoulage immédiat, à 
partir du mélange développé. 
 
L’appareillage utilisé est constitué d’une moule cylindrique et d’un piston utilisés 
habituellement pour les essais sur sols traités. Il nous a permis de fabriquer des éprouvettes 
cylindriques de diamètre 5 cm et de hauteur 10 cm. Une masse invariante de matériau frais a 
été placée dans la cellule, puis une contrainte constante lui a été appliquée par 
vibrocompaction. Nous avons ensuite immédiatement procédé au démoulage par extrusion à 
l’aide du piston.  
 
Certaines modifications ont été réalisées dans la formulation du mélange, que nous ne 
dévoilerons pas ici pour des raisons de confidentialité.  
Les résultats obtenus nous ont permis de conclure au potentiel de développement de cette 
méthode de mise en œuvre pour la production de composite à base du liant pouzzolanique 
développé (mélange de chaux hydraulique naturelle, métakaolin et adjuvants organiques) et 
de chènevotte. 
Cette invention a fait l’objet d’un dépôt de brevet avec la société Agrofibre. 
  
Dans le cadre du projet d’exploitation de ce brevet, une collaboration a été initiée avec la 
SEAC, groupe toulousain spécialisé dans la préfabrication de planchers en béton précontraint 
et de produits en béton pressé. Une première série de blocs préfabriqués a été produite.  
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Les clichés visibles sur la Figure IV - 51 présentent les étapes successives du procédé de 
production de blocs par vibrocompaction et démoulage immédiat.  
 
   
Incorporation des matières 
premières dans le malaxeur 
Malaxage Moule et presse de 
vibrocompaction 
 
 
 
Remplissage du moule Vibrocompaction Démoulage des blocs 
 
  
Extraction des blocs Acheminement des blocs Stockage des blocs à HR>90% 
et T~22°C 
Figure IV - 51. Les différentes étapes de la préfabrication de blocs à base du mélange liant 
pouzzolanique/chènevotte 
 
Deux formulations ont été étudiées, dont une incorporant une part de sable en substitution de 
la chènevotte. Des essais de caractérisation thermique et mécanique ont été réalisés sur ces 
blocs mais nous ne présenterons pas ici les résultats car ils restent encore incomplets. Débute 
désormais une phase d’optimisation de la formulation et de la forme du bloc, nécessaire pour 
atteindre les valeurs visées tant en termes de résistance en compression que de résistance 
thermique.  
3.3. Conclusion 
Cette partie a permis de présenter les résultats encourageants que nous avons obtenus quant 
aux performances de composites développés à partir de la matrice liante pouzzolanique 
développée et de granulats d’origine végétale.  
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Les principaux avantages des particules de moelle de tournesol résultent de leur masse 
volumique extrêmement faible. Leur dosage massique dans la formulation est alors très limité 
et l’absorption d’eau qui en résulte également. Ainsi, les composites à base de moelle de 
tournesol étudiés dans ce projet ont été formulés avec un rapport E/L comparable à celui de la 
pâte pure ce qui permet d’améliorer les performances mécanique de la matrice.  
 
Les valeurs de conductivité thermique des différentes formulations testées ont confirmé 
l’influence prépondérante de la masse volumique sur le pouvoir isolant de tels composites. Au 
contraire, la nature des granulats n’impacte pas les résultats. Les performances des mélanges 
aux plus faibles masses volumiques sont compatibles avec une utilisation en isolation répartie, 
pour laquelle une valeur inférieure à 0.1 W/m2.°C serait souhaitable.  
L’influence de la teneur en eau des matériaux en équilibre hydrique avec une ambiance à 
humidité relative supérieure à 95% sur la conductivité thermique a été mise en évidence. Des 
essais complémentaires devront être réalisés pour des humidités relatives inférieures, afin 
d’approfondir la connaissance du comportement hygrothermique de ce composite.  
 
Les performances mécaniques devront en revanche encore être améliorées.  
En effet, à ce jour, les résistances en compression des composites développés dans ces travaux 
restent insuffisantes pour développer un produit autoporteur pour le bâtiment.  
 
Concernant exclusivement le composite à base de chènevotte, les résultats de performances 
mécaniques à long terme et en exposition extérieure sont encourageants mais devront être 
poursuivis au-delà de 12 mois pour s’assurer de la pérennité d’un tel matériau.  
 
La tentative d’amélioration de la résistance en compression par substitution de sable à une 
partie de la chènevotte a été concluante. Néanmoins, en raison des objectifs fixés concernant 
les performances thermiques du composite, cette solution ne peut être envisagée car elle 
conduit a une augmentation trop marquée de sa conductivité thermique. 
 
Enfin, ces travaux ont contribué au développement et au test à l’échelle industrielle d’un 
procédé de préfabrication de blocs par vibrocompaction et démoulage immédiat. Une phase 
d’optimisation de la formulation et du procédé est désormais nécessaire. 
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4. Conclusion 
Ce chapitre nous a permis d’étudier la possibilité de l’incorporation à la matrice 
pouzzolanique de fibres végétales de lin, chanvre et yucca d’une part, et de granulats végétaux 
légers de chènevotte et de moelle de tournesol d’autre part.  
 
L’utilisation de fibres végétales a permis de développer un composite au comportement 
ductile, donc les propriétés en flexion à 28 jours sont largement améliorées par rapport à la 
matrice témoin. Les fibres de lin constituent à cette échéance le renforcement le plus efficace, 
il permet en effet non seulement d’améliorer la ductilité du composite mais également la 
valeur de la contrainte maximale, ce matériau présentant un comportement dit durcissant.  
 
Afin d’étudier la durabilité de ce composite, c'est-à-dire de vérifier le maintien des 
performances mécaniques dans le temps, nous avons suivi d’une part les propriétés des fibres 
de lin et de chanvre immergées dans une solution d’hydroxyde de calcium saturée et d’autre 
part les performances mécaniques pendant un an d’échantillons de composites conservés en 
ambiance contrôlée à humidité relative supérieure à 95% et d’autres conservés en extérieur 
sans protection particulière contre les intempéries. L’analyse au microscope électronique à 
balayage des mécanismes physico-chimique intervenant à l’interface pâte/granulats a 
complété cette étude.  
 
L’immersion des fibres végétales dans la solution d’hydroxyde de calcium saturée n’a pas eu 
d’influence significative sur leurs performances mécaniques. Néanmoins, les analyses DRX, 
ATG et l’observation microscopique des fibres végétales à l’issue des trois semaines 
d’immersion a permis la mise en évidence de phénomènes d’interaction entre les fibres 
végétales et la solution alcaline saturée, riche en ions calcium. Ces mécanismes diffèrent en 
fonction de la nature des fibres végétales :  
- pour les fibres de lin, le traitement conduit à une augmentation du degré de cristallinité 
de la cellulose et à une augmentation de la stabilité thermique des fibres par 
dissolution de leurs composants amorphes, on ne retrouve que quelques rares 
particules calciques en surface des fibres, 
- pour les fibres de chanvre, la cellulose subit une attaque spécifique qui conduit à la 
diminution de son degré de cristallinité, l’augmentation de sa température de 
décomposition et de sa cinétique de dégradation thermique. De plus, de nombreuses 
particules sont observées à la surface des fibres, il s’agit de carbonates de calcium 
identifiés par leur origine calcique et leur faciès de croissance.  
 
Le suivi des propriétés des composites au cours du temps a tout d’abord permis de mettre en 
évidence, pour les renforts de type fibres de lin et de chanvre, le maintien du caractère ductile 
du composite jusqu’à une échéance de 1 an, dans les deux modes de conservation.  
Au cours du temps, les meilleures performances sont atteintes avec les fibres de lin. Ce 
résultat est notamment attribué à la dispersion des faisceaux de fibres en fibres élémentaires 
qui adhèrent fortement à la matrice. On note la formation au cours du temps, d’une couche 
d’hydrates en surface des fibres. Fortement liée à ces dernières, elle reste solidaire des fibres 
en cas de rupture, elle assurerait un transfert efficace des efforts de la matrice vers les fibres. 
En revanche, aucun signe de minéralisation des fibres en profondeur n’est observé. Les 
hydrates ne migrent pas au cœur des fibres, même dans le cas d’une conservation à humidité 
relative variable. A une échéance de 1 an, les fibres de lin continuent donc de jouer leur rôle 
de renfort ductile de la matrice.  
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Les performances légèrement plus faibles des composites à base de chanvre sont attribués à 
une perte d’adhérence fibres/matrice dès les premières semaines. Une combinaison de 
facteurs conduirait à ce résultat : dilatation puis contraction volumique des fibres au cours du 
malaxage puis de la prise, et création, autour des fibres, d’une zone de transition aux 
performances mécaniques limitées du fait de leur forte teneur en calcium (induite par l’affinité 
des fibres avec ces ions et leur forte mobilité en solution). Des essais complémentaires 
devront être réalisés pour confirmer ces hypothèses.  
Les fibres de yucca utilisées dans cette étude sont celles qui présentent le moins d’intérêt, on 
observe une perte de ductilité du composite au cours du temps. Ce comportement est attribué 
à une minéralisation partielle des faisceaux de fibres, ou de la matière qui relie ces faisceaux 
de fibres et qui n’avait pas été éliminé au moment de l’extraction.  
Les résultats mis en évidence seraient donc fortement dépendant de la préparation des fibres 
végétales. Les meilleures propriétés des composites renforcés par les fibres de lin par rapport 
à celles des composites renforcés par les fibres de chanvre ou de yucca peuvent attribuées, au 
moins en partie, au rouissage préalable subi par les fibres de lin.  
 
Pour les trois types de fibres, l’écart de comportement observé entre les échantillons 
conservés à humidité relative contrôlée supérieure à 95% et ceux conservés en extérieur en 
ambiance variable, est principalement causé par la chute des performances de la matrice pure. 
 
Grâce à sa nature pouzzolanique, qui permet l’élimination des phases minérales les plus 
mobiles, l’association des fibres  de lin et de chanvre avec la matrice liante proposée permet 
donc de limiter, à une échéance de 1 an, la dégradation des propriétés des composites au cours 
du temps. 
Nous retiendrons donc le fort potentiel des fibres de lin et de chanvre comme fibres de renfort, 
notamment pour des applications de type plaques de parement, pour lesquelles la ductilité est 
prépondérante.  
 
La dernière partie de chapitre a été consacrée aux composites formulés à partie de la matrice 
pouzzolanique et de granulats végétaux.  
Nous avons démontré le potentiel d’utilisation de la moelle de tournesol qui permet d’obtenir 
des composites aux performances mécaniques (environ 4 MPa à 49 jours) et thermiques (λsec 
~ 0.133 W/m.K) compatibles avec une utilisation en bâtiment. Une étude d’optimisation devra 
néanmoins être menée pour améliorer ces propriétés, surtout du point de vue thermique. Le 
principal avantage de ces granulats réside dans leur masse volumique très faible (environ 10 
fois moins que le chènevotte), qui conduit à un dosage massique très réduit permettant de 
formuler les composites avec un dosage E/L comparable à celui de la pâte pure.  
Une sensibilité de la moelle aux cycles d’humidification/séchage a néanmoins été détectée, ce 
qui pourrait être très préjudiciable aux performances du composite en service.  
 
Concernant le composite incorporant la chènevotte, une étude plus complète a été réalisée. 
Les propriétés physiques, thermiques et mécaniques obtenues en laboratoire sont conformes à 
celles issues de la bibliographie.  
Sa durabilité en ambiance extérieure, sans protection, a été vérifiée pendant 9 mois, la légère 
perte de performances observée pour l’échéance de 12 mois devra être confirmée par des 
essais ultérieurs.  
Nous avons ensuite vérifié la faisabilité, en laboratoire, d’une production par vibrocompaction 
et démoulage immédiat de produits formulés à partir de ce mélange. L’ajout de sable à la 
formulation ne peut en revanche pas être considéré comme une alternative pour améliorer les 
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performances mécaniques de ce composite, il est en effet bien trop pénalisant pour ses 
propriétés thermiques.  
Enfin, grâce à la mise en place d’un partenariat industriel, nous avons pu vérifier la faisabilité 
de la production par un process de vibrocompaction de blocs préfabriqués. Nous nous 
engageons à présent dans une phase d’optimisation de la formulation et du procédé. 
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Ces travaux s’intègrent dans une problématique générale de développement de matériaux de 
construction innovants à impacts environnemental et sanitaire limités. 
Dans ce cadre, nous nous proposions de caractériser et de développer un écomatériau de 
construction formulé à partir d’une matrice pouzzolanique innovante au sein de laquelle les 
adjuvants, fibres et granulats conventionnels seraient substitués par des ressources 
renouvelables : des agroressources.  
 
Les applications visées ont été de deux types :  
- des composites renforcés par des fibres de lin, chanvre et yucca, destinés à une 
application de type parement, pour lesquelles la performance en flexion et la ductilité 
sont prépondérantes, 
- des composites incorporant des granulats végétaux légers, pour lesquels les propriétés 
mécaniques et thermiques étaient prépondérantes, et dont l’application finale serait, 
par exemple, la fabrication de blocs autoporteurs assurant également une fonction 
d’isolation répartie.  
Dans les deux cas, afin de simplifier la mise en œuvre et de nous affranchir des problèmes de 
séchage, une production en préfabrication serait préférée.  
 
Dans le domaine du génie civil, les applications avec des agroressources restent relativement 
confidentielles et ce travail était le premier de genre mené au sein du LMDC. C’est pourquoi 
nous avons réalisé, dans un premier temps, un état de l’art approfondi sur l’utilisation de 
fibres végétales dans des matrices minérale et sur l’application la plus répandue à base de 
granulats végétaux, à savoir le béton de chanvre.  
 
Nous avons ensuite consacré le deuxième chapitre à la caractérisation des nombreuses 
matières premières utilisées dans ces travaux. Il s’agit : 
- des constituants minéraux de la matrice. L’objectif était de formuler une matrice 
fortement substituée à l’impact environnemental plus faible que les matrices minérales 
conventionnellement utilisées. Nous avons donc travaillé à partir :  
• de chaux hydraulique naturelle : elle a été choisie pour son double mécanisme 
de prise : aérien du fait de l’hydroxyde de calcium qu’elle contient et 
hydraulique grâce aux silicates de calcium (C2S et même C3S) qui entrent dans 
sa composition, 
• de métakaolin flash : addition pouzzolanique produite dans la région de 
Toulouse, il est avantageux du point de vue environnemental, notamment vis-
à-vis des émissions de CO2 limitées induites par sa production ;  
- des adjuvants organiques co-produits de la filière agro-industrielle, ils ont été 
sélectionnés pour leur disponibilité, leurs procédés de transformation propres, leur 
absence d’écotoxicité et leurs propriétés tensioactives. A l’issue d’une campagne 
expérimentale préliminaire nous avons sélectionné : 
• le monolaurate de sorbitan éthoxylé (SME), qui a été retenu pour son pouvoir 
entraineur d’air dans la pâte fraiche laissant présager la diminution de la masse 
volumique du produit durci, l’augmentation de sa résistance thermique et 
l’amélioration de sa résistance au gel-dégel,  
• le carbonate de glycérol (CG), qui a été remarqué pour sa capacité à raidir le 
mélange dès la fin du malaxage et à améliorer les résistances en compression à 
partir de 9 jours ; 
- des fibres végétales de renfort. Il s’agit de matières renouvelables qui peuvent être 
substituées à des fibres synthétiques polymérique ou de verre. La bibliographie 
souligne néanmoins la problématique de la durabilité de ces fibres en milieu alcalin, 
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thème qui a été traité dans le chapitre 4. Nous avons testé différentes natures de fibres 
végétales : 
• les fibres de lin et de chanvre, qui sont cultivées et disponibles en France. Elles 
sont déjà utilisées pour des applications de laine isolante en bâtiment. Ce sont 
des fibres issues de la tige des plantes, à forte teneur en cellulose, elles se 
caractérisent par une résistance à la traction élevée. Les fibres de chanvre 
utilisées dans cette étude étaient non rouies, tandis que les fibres de lin avaient 
subit un rouissage, étape qui élimine en partie les composants hydrosolubles 
présents à la surface des fibres (graisses, cires, pectines etc.), 
• les fibres de yucca, qui sont issues de la feuille de la plante, sont des fibres à 
forte teneur en lignine, comparables aux fibres de sisal ou d’agave. Le procédé 
de transformation des fibres utilisées lors de ces travaux était imparfait et de 
nombreux résidus végétaux étaient présents autour ou entre les fibres ; 
- des granulats végétaux, ils sont renouvelables et présentent une masse volumique 
faible qui leur confère des propriétés d’isolant thermique. Nous avons travaillé avec 
deux types de granulats végétaux :  
• la chènevotte du chanvre, qui est disponible et bon marché. D’ores et déjà 
utilisée dans les applications de béton de chanvre, son fort coefficient 
d’absorption d’eau constitue son principal inconvénient car il nécessite de 
formuler ces matériaux avec une grande quantité d’eau en excès, 
• la moelle de tournesol, qui est une matière végétale non valorisée à l’heure 
actuelle dont la masse volumique extrêmement faible (liée à sa structure 
alvéolaire) permet d’atteindre des propriétés thermiques isolantes très 
prometteuses.  
 
Une fois la problématique définie, le bilan des connaissances réalisé et les matières premières 
caractérisées, notre travail s’est articulé autour de deux axes principaux : l’étude du liant 
chaux hydraulique/métakaolin et de ses interactions avec les deux adjuvants organiques, que 
nous avons traitées dans le chapitre 3, et la caractérisation des composites développés à partir 
de cette matrice et de fibres ou de granulats végétaux, que nous avons présentée dans le 
chapitre 4.  
 
 
 
Nous avons mis en évidence que l’incorporation de CG et de SME permettait de limiter les 
variations dimensionnelles des pâtes pouzzolaniques étudiées. Ceci est d’autant plus 
intéressant que nous visons des applications de types plaques fines de parement ou enduit 
projeté, particulièrement soumises à la problématique de microfissuration engendrée par les 
variations dimensionnelles au très jeune âge.  
L’incorporation de chacun des deux adjuvants ainsi que d’une combinaison des deux permet 
de réduire le retrait total d’environ 25%.  
Les mécanismes responsables de cette réduction sont néanmoins très différents pour le CG et 
le SME. Le CG agit de manière prépondérante sur le retrait endogène tandis que le SME 
influence à la fois, mais dans de moindres proportions, les retraits endogènes, de dessiccation 
et de carbonatation.  
Les phénomènes mis en jeu sont complexes et couplés, de plus, nous avons démontré que 
chacun des adjuvants pouvait influencer de nombreuses propriétés de la matrice : porosité, 
dimension des pores, mouillabilité de la pâte, tension superficielle et vitesse d’évaporation de 
la solution interstitielle, ainsi que la nature des hydrates formés. Des essais complémentaires 
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devront donc être réalisés pour confirmer les hypothèses formulées et conclure quant à ce 
phénomène.  
 
Le CG et le SME constituent également des agents hydrophobants pour la matrice étudiée. Ils 
limitent fortement les phénomènes d’ascension capillaire dans la matrice durcie (-80% 
environ par rapport à la pâte sans adjuvant). Cette propriété permettra, en service, de limiter 
les remontées capillaires au sein du matériau venant du sol ou résultant de projections d’eau 
liquide.  
Là encore, les mécanismes d’interaction adjuvants/pâte sont distincts entre le CG et le SME. 
La structure amphiphile du SME lui confère un effet entraineur d’air à l’état frais et permet la 
stabilisation du réseau de bulles qui perdure à l’état durci. Cette modification nette du réseau 
poreux et en particulier la génération de macropores, induit l’interruption du réseau capillaire 
et empêche l’eau liquide de diffuser, ce qui explique la réduction du coefficient d’absorption 
capillaire. Pour le CG, le paramètre prépondérant serait la limitation de la mouillabilité de la 
pâte.  
 
L’incorporation de CG à la pâte fraiche induit également un raidissement précoce de celle-ci 
dès la fin du malaxage et une augmentation des résistances par rapport à la matrice témoin dès 
9 jours.  
Nous avons montré que le CG se décomposait quasi immédiatement en milieu alcalin. Cette 
hydrolyse alcaline conduit à la formation de glycérol et d’ions carbonates. D’autre part, le 
suivi de conductivité d’une solution modèle diluée a permis de mettre en évidence la 
formation d’un composé solide dans les minutes qui suivent l’ajout de CG. Ainsi, ce serait la 
réaction entre les ions carbonates issus de l’hydrolyse du CG et les ions calcium en solution 
qui induirait la formation d’un précipité de calcite, responsable du raidissement de la pâte en 
quelques minutes.  
Ce résultat est particulièrement intéressant dans le cadre d’une application en préfabrication à 
démoulage immédiat, telle que celle visée dans cette étude.  
 
L’étude de l’hydratation du système constitué par le mélange chaux hydraulique/métakaolin a 
montré que les réactions d’hydratation, dont la réaction pouzzolanique, conduisent 
principalement à la formation de silicates de calcium hydratés fortement substitués par de 
l’aluminium et de carboaluminates de calcium hydratés (hémicarboaluminates ou 
monocarboaluminates). Dans ce système, l’ensemble de la portlandite est consommée dès 14 
jours.  
Les formes carboaluminates se substituent aux formes d’aluminates de calcium classiquement 
formées lors de la réaction pouzzolanique du métakaolin, en raison de la présence de plus de 
20% de calcite dans la chaux hydraulique.  
L’effet du CG sur l’hydratation de ce système est un déplacement de l’équilibre chimique vers 
les espèces moins riches en carbonates, ce qui peut paraitre surprenant. Cette influence n’a 
pas pu être corrélée avec l’amélioration des performances mécaniques en compression de la 
pâte avec CG par rapport à la pâte sans adjuvant entre 9 et 125 jours.  
 
En revanche, la légère diminution des performances à long terme en présence de CG est 
attribuée à la carbonatation de la matrice. La cinétique de ce phénomène est légèrement 
accentuée en présence de CG et on note surtout la totale disparition des hémicarboaluminates 
de calcium dans la couche carbonatée. La différence de rigidité entre ces derniers et les 
produits de leur carbonatation serait alors responsable du mode de rupture spécifique observé 
dans les éprouvettes carbonatées, à savoir une rupture à l’interface entre couche carbonatée et 
cœur non carbonaté. Ce phénomène n’est pas observé dans la matrice sans CG.  
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A l’issue de l’étude de l’interaction entre adjuvants organiques et matrice pouzzolanique, nous 
avons déterminé les dosages en CG et SME que nous incorporerions à la pâte liante pour la 
suite des essais, c’est à dire les campagnes expérimentales visant à incorporer des fibres et des 
granulats végétaux à cette matrice. Afin de favoriser l’entrainement d’air par incorporation de 
SME, et l’amélioration de la résistance en compression ainsi que la limitation du retrait par 
incorporation de CG, les dosages retenus ont été de, respectivement, 0.25 et 1%.  
Nous avons alors procédé à la caractérisation de cette matrice et à la comparaison de ses 
performances avec la matrice pouzzolanique sans adjuvant, une matrice composée de 100% 
de chaux hydraulique naturelle et, lorsque les résultats étaient disponibles, une matrice de T70 
(liant utilisé conventionnellement dans les applications de béton de chanvre).  
Les résultats révèlent que les dosages en adjuvants fixés n’étaient pas optimisés en termes de 
performances mécaniques. Le mélange adjuvanté présente en effet des résistances en 
compression bien plus faibles que celle du mélange témoin. L’entrainement d’air induit par 
l’incorporation de 0.25% de SME se révèle trop pénalisant vis-à-vis des performances 
mécaniques à l’état durci. En revanche, il faut souligner que le liant témoin, constitué de notre 
matrice pouzzolanique possède des performances mécaniques qui surpassent largement celles 
des autres liants (chaux hydraulique seule et T70).  
Nous avons également montré que l’incorporation de SME ne permettait pas d’améliorer 
significativement la conductivité thermique des pâtes.  
 
En fonction des applications visées, il sera donc nécessaire d’adapter le dosage de chacun des 
adjuvants. Si les résistances mécaniques et thermiques sont les paramètres prioritaires, il ne 
sera vraisemblablement pas nécessaire d’incorporer de SME. Mais nous avons montré que le 
SME permet de réduire significativement le retrait des pâtes. Il génère également la création 
d’une porosité comparable à celle de la chaux hydraulique naturelle seule et présente donc un 
comportement hygroscopique similaire. Dans le cas d’une application de parement, pour 
laquelle ces paramètres sont importants, cet adjuvant présenterait donc au contraire un intérêt 
fort.  
 
 
 
Le chapitre 4 de ce mémoire a été consacré à l’incorporation de fibres et de granulats 
végétaux dans la matrice précédemment formulée. L’objectif était de conférer des propriétés 
complémentaires aux composites et/ou de maintenir un coût de revient acceptable.  
 
Nous avons montré le potentiel des fibres végétales comme renfort de la matrice 
pouzzolanique. Les fibres de lin, chanvre et yucca ont été testées. Les meilleurs résultats ont 
été obtenus avec les fibres de lin qui permettent d’obtenir un matériau ductile, au 
comportement durcissant, c'est-à-dire que la résistance maximale en flexion atteinte est 
largement supérieure à celle de la matrice pure.  
Les résultats obtenus avec les fibres de chanvre sont également encourageants. L’intérêt de 
l’incorporation des fibres de yucca (dans l’état dans lequel nous les avons utilisées dans ces 
travaux) se révèle quant à lui limité, vraisemblablement en raison de leur trop faible longueur 
et du mauvais ancrage entre ces fibres et la matrice.  
 
Le problème de la durabilité des fibres végétales en milieu alcalin ayant été souligné dans le 
premier chapitre, nous nous sommes focalisé sur cet aspect.  
Pour ce faire, nous avons suivi les performances des fibres de lin et de chanvre immergées 
dans des solutions d’hydroxyde de calcium saturées, ainsi que les propriétés du composite 
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fibré pendant 1 an, dans des conditions de stockage contrôlées à HR>95% et dans des 
conditions d’exposition en extérieur, sans protection contre les intempéries.  
La première campagne expérimentale nous a permis de mettre en évidence la spécificité des 
interactions fibres végétales/solution saturée en chaux en fonction de la nature des fibres. On 
peut en particulier souligner que les fibres de chanvre présentent une affinité particulière avec 
les ions calcium qui précipitent sous forme de calcite à leur surface.  
Le suivi des propriétés mécaniques en flexion des composites fibrés ainsi que l’étude par 
microscopie électronique à balayage de l’interface fibres/matrice nous ont permis de mettre en 
évidence un certain nombre de résultats : 
- à l’issue de 1 an de vieillissement, et ce même dans des conditions d’humidité 
variable, la ductilité des composites renforcés par des fibres de lin et de chanvre est 
maintenue. Ce résultat est notamment attribué au caractère pouzzolanique de la 
matrice employée qui induit la consommation des espèces minérales les plus mobiles 
(i.e. celles qui seraient le plus à même de migrer et de re-précipiter à l’intérieur des 
fibres) dès 14 jours,  
- l’écart de comportement entre les composites conservés en ambiance contrôlée et ceux 
soumis à un vieillissement naturel en extérieur s’expliquent en grande partie par la 
chute des performances mécaniques de la matrice pure en extérieur,  
- les composites renforcés par des fibres de lin sont ceux qui présentent les meilleures 
performances, ce résultat est attribué à la meilleure adhérence entre ces fibres et la 
matrice. Les faisceaux de fibres de lin sont en effet les seuls à se disperser en fibres 
élémentaires au sein de la pâte liante. Ceci augmente la surface de contact et d’ancrage 
entre renfort et matrice. De plus, dès 49 jours, on note de nombreuses fibres de 
chanvre et de yucca totalement désolidarisées de la matrice, ce qui n’est pas le cas 
pour le lin. Cet écart de comportement peut être relié aux variations volumiques des 
fibres dans la pâte, à la nature de la couche de transition formée autour des fibres et/ou 
à la préparation préalable des fibres. Des analyses complémentaires sont nécessaires 
pour conclure,  
- sur les trois types de fibres, intervient ce que nous avons défini comme une 
minéralisation superficielle des fibres. Une cinétique plus rapide existe cependant pour 
les fibres de chanvre et de yucca que pour celles de lin. Ce phénomène se traduit par la 
création d’une couche d’hydrates fortement liée à la fibre, qui reste solidaire des fibres 
lors de la rupture par arrachement. Ce phénomène n’est pas préjudiciable aux 
propriétés du composite à l’échelle macroscopique si les fibres conservent leur 
caractère ductile sous la couche d’hydrates,  
- après un an de vieillissement, les composites renforcés par des fibres de yucca 
présentent en revanche des traces de minéralisation des faisceaux de fibres en 
profondeur. Cette minéralisation se produirait préférentiellement dans la couche non 
éliminé au cours du défibrage et qui entoure un faisceau de fibres ou en relie plusieurs 
entre eux. Ce phénomène conduit alors à une fragilisation des fibres et à une perte 
totale de la ductilité du composite à l’échelle macroscopique.  
 
Les résultats montrent donc le potentiel de renforcement d’une matrice pouzzolanique par des 
fibres de lin ou de chanvre, avec un maintien des performances au moins jusqu’à un an de 
vieillissement. Ce résultat est d’autant plus prometteur que l’incorporation de fibres végétales 
à cette matrice n’induit pas, sur la même période de temps, de diminution significative de la 
résistance en compression.  
 
Les granulats végétaux constituent le troisième et dernier type d’agroressources étudié dans ce 
mémoire. Deux types de granulats et plusieurs dosages ont été étudiés afin de déterminer les 
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propriétés physiques, mécaniques et thermiques de tels composites et d’évaluer leur 
compatibilité avec un usage en bâtiment.  
Les résultats obtenus avec les mélanges à base de moelle de tournesol sont prometteurs. En 
effet, en raison de leur très faible densité (environ 10 fois plus faible que celle de la 
chènevotte), à dosage volumique équivalent, le dosage massique des particules de moelle de 
tournesol est très réduit par rapport aux particules de chènevotte. Ceci limite 
considérablement la quantité d’eau absorbée par les particules végétales et permet notamment 
de formuler les composites avec un rapport eau/liant équivalent à celui de la pâte pure. Cette 
limitation de l’excès d’eau permet, d’une part, de réduire les cinétiques de séchage et, d’autre 
part, d’améliorer ainsi les performances mécaniques de la pâte.  
La sensibilité de ces granulats au cycle de saturation/séchage a en revanche été mise en 
évidence, ce qui pourrait induire des désordres importants et réduire la durabilité du 
composite.  
 
L’étude menée sur les composites à base de chènevotte nous a permis de déterminer des 
propriétés conformes aux valeurs de la bibliographie, tant en termes de caractéristiques 
physiques, que de résistance mécanique en compression ou de conductivité thermique.  
Nous avons également mis en évidence le maintien des performances mécaniques pendant 9 
mois sur des échantillons conservés en extérieur. Cependant, une légère baisse a été observée 
entre 9 et 12 mois, dernière échéance étudiée. Des essais complémentaires devront donc être 
mis en œuvre pour conclure.  
 
Les résistances obtenues restent néanmoins largement inférieures aux valeurs nécessaires pour 
une application autoporteuse. La possibilité d’incorporer du sable au mélange pour améliorer 
ses performances a été envisagée. Cependant, bien que cette méthode permette, dans une 
certaine mesure, d’augmenter la résistance en compression du composite durci, elle induit 
également une augmentation importante de la conductivité thermique, trop pénalisante pour 
envisager une application en isolation répartie.  
 
La dernière étape de ces travaux a consisté à vérifier la faisabilité de la préfabrication d’un 
composite formulé à partir de la matrice pouzzolanique développée dans cette étude, des 
adjuvants organiques sélectionnés et des granulats de chanvre, par un procédé de 
vibrocompaction à démoulage immédiat.  
Après une étape préliminaire en laboratoire, les premiers essais à l’échelle industrielle ont été 
menés et ont conclu à une parfaite faisabilité de ce mode de production.  
 
 
 
Perspectives 
 
Cette étude a été menée à partir de différentes matières premières, peu conventionnelles dans 
notre domaine. Elle a donc constitué une première étape de caractérisation de ces constituants, 
de compréhension de leurs interactions et de vérification de la faisabilité du développement de 
composites pour le bâtiment à partir de ces agroressources.  
 
Les perspectives de ce travail sont donc nombreuses et pourront faire l’objet d’études 
complémentaires dans chacun des axes explorés. 
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- L’étude des réactions d’hydratation et de carbonatation du mélange chaux 
hydraulique/métakaolin sera complétée par une analyse des diagrammes de phase 
inhérents au système CaO-SiO2-Al2O3-CO3. Le dosage de la solution interstitielle ainsi 
que le suivi de son pH pourrait permettre de conclure quant à l’effet du carbonate de 
glycérol sur l’évolution des phases en équilibre. 
L’étude à très long terme de la tenue de la matrice pouzzolanique et en particulier de 
l’évolution des C-S-H devra être approfondie.  
 
- Concernant les interactions matrice minérale/carbonate de glycérol, et notamment sur 
l’aspect limitation des variations dimensionnelles, nous souhaitons mettre en œuvre 
une nouvelle campagne d’essais pour étudier de manière découplée les phénomènes de 
retraits endogène, de carbonatation et de dessiccation.  
 
- Une modélisation du comportement en flexion des matériaux fibrés a également été 
engagée pour identifier les principaux paramètres influents et les relier aux 
mécanismes physico-chimiques intervenant à l’interface fibres végétales/matrice 
minérale.  
 
- La caractérisation des composites à base de granulats de moelle de tournesol a montré 
des résultats largement positifs et son développement doit être poursuivi notamment 
sur des formulations à plus fort dosage en moelle.  
 
- Pour tous ces matériaux à base d’agroressources, dont les performances mécaniques, 
et/ou thermiques sont compatibles avec un usage en bâtiment, une qualification 
sanitaire et hygroscopique doit maintenant être menée. Dans ce cadre, nous 
souhaiterions mettre au point un banc de vieillissement accéléré des composites à base 
d’agroressources. Ce banc permettrait de suivre leurs propriétés et d’évaluer leur 
impact potentiel sur la qualité de l’air intérieur. Nous serions ainsi en mesure de les 
comparer, selon des critères aisément quantifiables avec des matériaux de construction 
conventionnels.  
 
- Concernant le développement à l’échelle industrielle du bloc autoporteur à base de 
chènevotte, nous nous sommes engagés dans une phase d’optimisation du procédé et 
de la formulation pour atteindre des propriétés mécaniques suffisantes (les variables 
d’ajustement sont notamment la pré-humidification des granulats, la séquence de 
malaxage, la contrainte de compaction, les conditions de cure et les dosages en eau, 
adjuvants ou granulats). 
 
- Enfin, lorsque la formulation et le process de fabrication seront fixés, il sera nécessaire 
de réaliser une analyse du cycle de vie de ce produit fini, seule garantie du caractère 
« éco » de ce nouveau matériau.  
Conclusion générale et perspectives 
 
- 306 - 
 
Références 
 
- 307 - 
 
 
 
 
 
 
 
Références 
Références 
 
- 308 - 
 
Références 
 
- 309 - 
[ACI96] State-of-the-art report on fibre reinforced concrete 
 Reported by ACI Committee 544 
 ACI 544.1-96 
 
[AFP97]  AFPC-AFREM Durabilité des bétons « Méthodes recommandées pour la 
mesure des grandeurs associées à la durabilité » 
Compte-rendu des journées techniques.  
11 et 12 décembre 1997, Laboratoire Matériaux et Durabilité des 
Constructions, Toulouse. 
 
[ALI06] Coupe transversale de lin 
  S. Alix 
  Université de Rouen, 30 janvier 2006 
 
[AGR07] Construction en chanvre – Un an pour faire ses preuves 
  Olivier-Imré Bertrand    
Agravalor, n°151, mai 2007 
 
[AKE89] Ageing behaviour of cellulose fibre cement composites in natural 
weathering and accelerated tests 
 S.A.S. Akers, J.B. Studinka 
 The International Journal of Cement Composites and Lightweight Concrete, 
Volume 11-2 (1989) 
 
[ARE]  Site internet de l’Association Régionale des Eccoconstructeurs du sud-
ouest (ARESO) 
http://www.areso.asso.fr/ 
 
[ARG] Etude comparative « Impact environnemental Ciment-Argicem » 
  Rapport interne confidentiel de la société Argeco 
 
[ARN09a] Influence des matériaux agrosourcés sur les performances des produits : 
normalisation et réglementation.  
Laurent Arnaud, Yves Hustache 
1er Congrès CenC, Sens, 18 juin 2009  
 
[ARN09b] Préfabrication Béton 
  Laurent Arnaud 
1er Congrès CenC, Sens, 18 juin 2009  
 
[ATZ87]  Effect of pore size distribution on strength of hardened cement pastes  
C. Atzeni, L. Massidda, U. Sanna  
Proceedings of 1st international RILEM congress on pore structure and 
material properties. Paris: Chapman & Hall (1987). 195–202, cité par 
[HAN10] 
 
[AZI81] Prospects for natural fibre reinforced conretes in construction 
M.A. Aziz, P. Paramasivam, S.L. Lee 
The International Journal of cement Composites and Lightweight Concrete, 
Volume 3-2 (1981) 
 
Références 
 
- 310 - 
[AZI84] New Reinforced Concretes 
  3. Concrete reinforced with natural fibres 
  M.A. Aziz, P. Paramasivam, S.L. Lee 
  Surrey University Press, 1984 
 
[BAL04] Fibres naturelles de renfort pour matériaux composites 
C. Baley 
Techniques de l’Ingénieur. Ref. AM. 5 130 
 
[BAL02]  Analysis of the flax fibres tensile behaviour and analysis of the tensile 
stiffness increase.  
  C. Baley 
  Composites : Part A, Volume 33 (2002) 939-948 
 
[BAL98] Evaluation of different approaches to assess the surface tension of low-
energy solids by means of contact angle measurements 
  A. R; Balhenende, H. J. A. P. van de Boogaard, M. Scholten, N. P. Williard 
  Langmuir, 1998, 14, pp 5907-5912 
 
[BAT98] Other long vegetable fibers Handbook of fibre chemistry 
S.K. Batra 
Lewin (M.), Pearce (E.M.), editors. Handbook of fibre Science and Technology 
New York. Marcel Dekker, Volume IV, Fibre Chemistry (1998) 505-575  
 
[BEA90]  Handbook of fiber-reinforced concrete : principles properties, 
developments and applications.  
J.J. Beaudoin  
Park Ridge, NJ : Noyes Publications, 1990 
 
[BEN08] A review of early-age properties of cement-based materials  
D.P. Bentz  
Cement and Concrete Research, Volume 38-2 ( 2008) 196-204 
 
[BEN06] Influence of shrinkage-reducing admixtures on early age properties of 
cement pastes  
D.P. Bentz  
Journal of Advanced Concrete Technology, Volume 4-3 (2006) 423–429 
 
[BEN01] Shrinkage-reducing admixtures and early-age desiccation in cement pastes 
and mortars  
D. P. Bentz, M. R. Geiker, K. K. Hansen  
Cement and Concrete Research, Volume 31 (2001) 1075-1085 
 
[BEN89] The microstructure and ageing of cellulose fibres reinforced cement 
composites cured in a normal environment 
 A. Bentur, S.A.S. Akers 
 The International Journal of Cement Composites and Lightweight Concrete, 
Volume 11-2 (1989) 
 
[BIC05]  Contribution à l’étude de l’activation thermique du kaolin : évolution de la 
structure cristallographique et activité pouzzolanique 
  C. Bich 
  Thèse de doctorat, Institut National des Sciences Appliquées de Lyon, 2005 
 
Références 
 
- 311 - 
[BIS92]  Properties of sisal  
E.T.N. Bisanda, M.P. Ansell 
  CNSL composites. Journal of Materials Science, Volume 27 (1992) 1690-1700  
 
[BLE99] Composites reinforced with cellulose based fibres 
  A.K. Bledzki, J.Gassan 
  Progress in Polymer Science, Volume 24 (1999) 221-274 
 
[BON01] Studies of the carboaluminate formation in limestone filler-blended 
cement  
V.L. Bonavetti, V.F. Rahhal, E.F. Irassar,.  
Cement and Concrete Research, Volume 31 (2001) 853-859. 
 
[BOS04] The potential of flax as reinforcement for composite materials 
  H. Bos 
Technishe Universitat Eindhoven, 2004, Proefschrift, ISBN 90-386-3005-0 
 
[BOU06] Etude des caractéristiques environnementales du chanvre par l’analyse du 
cycle de vie 
M.P. Boutin, C. Flamin, S. Quiton, G. Gosse 
INRA – commandé par le Ministère de l’agriculture et de la pêche, Septembre 
2006 
 
[BRA08] Fibre reinforced cement-based (FRC) composites after 40 years of 
development in building and civil engineering 
  A. M. Brandt 
  Composite Structures, Volume 86 (2008) 3-9 
 
[BRO01] Effect of metakaolin on creep and shrinkage of concrete 
  J.J. Brooks, M.A. Megat Johari 
  Cement and Concrete Composites, Volume 23 (2001) 495-502 
 
[BRU87] Rapport Brundtland – Notre avenir à tous 
  « Commission mondiale sur l’environnement et le développement » 
présidée par Gro Harlem Brundtland, 1987.  
 
[BUY]  Projet National Calibé. Fabrication - Méthode AVA.  
François Buyle-Bodin,  
Disponible en ligne à l’adresse : http://pagesperso-orange.fr/irex-
web/telechargement/cabibe/1AVAmethode.doc 
 
[CAB01]  Mechanism of hydration of the metakaolin-lime-water system  
J. Cabrera, M. Friás Rojas 
Cement and Concrete Research, Volume 31 (2001) 177-182 
 
[CAS09]  Study of the reactivity of cement/metakaolin binders at early age for 
specific use in steam cured precast concrete  
F. Cassagnabère, G. Escadeillas, M. Mouret 
 Construction and Building Materials, Volume 23-2 (2009) 775-784 
 
[CAS81] Cement Mortar Reinforced with Natural Fibers 
 J. Castro, A.E. Naaman 
 ACI Materials Journal. Volume 78-6 (1981) 69-78 
 
Références 
 
- 312 - 
[CEM09] Cement Industry Energy and CO2 performance “Getting the numbers 
right” 
Publication of World Business Council for Sustainable Development 
(WBCSD), 30 juin 2009.  
 
[CenC]  Page web de l’association Construire en Chanvre 
 
[CER05] Propriétés mécaniques, thermiques et acoustiques d’un matériau à base de 
particules végétales : approche expérimentale et modélisation théorique 
V. Cérézo 
Thèse de doctorat de l’ENTPE, juin 2005 
 
[CHA08] Optimisation de bétons de chanvre projeté et moulé – Caractérisation du 
matériau de référence.  
J. Chamoin, F. Collet, S. Pretot 
Rencontre de l’AUGC 2008, Nancy 4-6 juin 2008 
 
[CHA07]  Characteristics of Hermès flax fibres as a function of their location in the 
stem and properties of the derived unidirectional composites 
K. Charlet, C. Baley, C. Morvan, J.P. Jernot, M. Gomina, J. Bréard 
Composites, Part A, Volume 38 (2007) 1912-1921 
 
[CHE05] Méthodologie d’évaluation d’un projet d’aménagement durable d’un 
quartier – Méthode ADEQUA 
 F. Cherqui 
 Thèse de doctorat de l’Université de La Rochelle, décembre 2005 
 
[CHE07]  Influence des ions aluminates sur la composition, la structure et les 
propriétés cohésives des hydrosilicates de calcium, constituants principaux 
de la pâte de ciment portland hydratée  
X. Chen 
Thèse de doctorat de l’Université de Bourgogne, décembre 2007. 
 
[COL08] Porous structure and water vapour sorption of hemp-based materials 
Florence Collet, Marjorie Bart, Laurent Serres, Jacques Miriel 
Construction and Building Materials, Volume 22 (2008) 1271-1280 
 
[COL00]  The solid state chemistry of metakaolin-blended ordinary Portland cement 
N.J. Coleman 
Journal of Materials Science, Volume 35 (2000) 2701-2710 
 
[COL04] Caractéristique hydrique et thermique de matériaux de génie civil à 
faibles impacts environnementaux 
Florence Collet  
Thèse de Doctorat de l’INSA de Rennes, 2004 
 
[COL97] Aspects of the pore solution chemistry of hydrated cement paste 
containing métakaolin 
 N.J. Coleman, C.L. Page, 
 Cement and Concrete Research, Volume 27-1 (1997) 147-54 
 
[CON07] Construire en Chanvre - Règles Professionnelles d’exécution 
  Avril 2007 
 
Références 
 
- 313 - 
[COQ94]  Hardness, elasticity modulus and flexion strength of dry set plaster 
  P. Coquard, R. Boistelle 
  Journal of Materials Science, Volume 29 (1994) 4611- 4617  
 
[COR05]  Influence d’éco-produits réducteurs de retrait sur les caractéristiques des 
mortiers  
S. Cornac, C. Oms-Multon, G. Escadeillas, P. De Caro  
Annales du Bâtiment et des Travaux Publics, Volume 5 (2006) 27-30 
 
[COU05] A review of Australian research into natural fibre cement composites 
R. S. P. Coutts 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 518-526 
 
[COU00] Scaling approach of the convective drying of a porous medium  
P. Coussot  
The European Physical Journal B, Volume 16 (2000) 557-566 
 
[COU95] Autoclaved bamboo pulp fibre reinforced cement 
R. S. P. Coutts, Y. Ni. 
Cement and Concrete Composites, Volume 17 (1995) 99-106 
 
[COU90]  Wastepaper fibres in plaster products 
  R.S.P. Coutts  
 Journal of materials Science Letters, Volume10 (1990) 77-78 
 
[COU86]  Wood fibre reinforced plaster 
  R.S.P. Coutts 
  Journal of Materials Science, Volume 21 (1986) 2959-2964 
 
[COU83] Flax fibre as a reinforcement in cement mortars  
  R.S.P. Coutts 
The International Journal of Cement Composite and Lightweight Concrete, 
Volume 5-4 (1983) 
 
[CUL05]  Forced and natural carbonation of lime-based mortars with and without 
additives : mineralogical and textural changes  
G.Cultrone, E.Sebastian, M.Ortega Huertas 
Cement and Concrete Research, Volume 35 (2005) 2278-2289 
 
[CYR07] Optimization of a high-pressure pore water extraction device 
 M. Cyr, A. Daidié 
 Review of scientific instruments, Volume 78 (2007)  
 
[DAM95] Description d’une méthode pour calculer les diagrammes de phases 
solides-liquide. Application à l’étude de parties du système CaO-Al2O3-
SiO2-CaSO4-CaCO3-CaCl2-Na2O-K2O-H2O en relation avec l’hydratation 
du ciment 
D. Damidot 
1995 
 
[DAS78] Mechanical properties of coir reinforced cement paste composite 
Das Gupta N.C., Paramasivam P. et Lee S.L. 
Housing science, Pergamon Press Inc. London, Volume 2-5 (1978) 391-406 
 
Références 
 
- 314 - 
[DAV07] Structure and properties of fibres from sea-grass (Zostera marina) 
  P. Davies, C. Morvan, O. Sire, C. Baley 
 Journal of Materails Science, Volume 42-13 ( 2007) 4850-4857 
 
[DES06] Les enjeux du développement durable au sein de l’industrie du ciment : 
réduction des émissions de CO2 
E. Desarnaud, T. Desbarbieux, S. Ando, Y. Prebay 
Février 2006 
 
[DEV09]  Développement Chanvre mécanise l’injection du béton vert 
  18 juin 2009, disponible en ligne : 
http://www.usinenouvelle.com/article/developpement-chanvre-mecanise-
l’injection-du-beton-vert.N69547 
 
[DHA07] Effect of water absorption on the mechanical properties of hemp fibre  
reinforced unsaturated polyester composites 
  H.N. Dhakal, Z.Y. Zhang, M.O.W. Richardson 
 Composites Science and Technology, 2006 
 
[DIC04] Dictionnaire de la physique et de la chimie 
  J.L. Basdevant, X. Bataille, P. Fleury, P. Khol, J. Robert 
  Editions Nathan, 2004 
 
[DOU93] Isolation and partial characterisation of the non-cellulosic polysaccharides 
of flax fibre 
G. J. McDougall 
Carbohydrate Research, Volume 241-17 (1993) 227-236 
 
[DU05]  Mechanisms of air entrainment in concrete 
L. Du, K.J. Folliard  
Cement and Concrete Research, Volume 35 (2005) 1463-1471 
 
[EIRES] New eco-friendly hybrid composite materials for civil construction 
R. Eires, JP. Nunes, R. Fangueiro, S. Jalali, A. Camões 
 
[ELF08] Mechanical and thermal properties of lime and hemp concrete 
«hempcrete » manufactured by a projection process 
A.Elfordy, F.Lucas, F.Tancret, Y. Scudeller, L. Goudet 
Construction and Building Materials, Volume 22 (2008) 2116-2123 
 
[EVE02]  Microstructural and mechanical behaviour of polyamide fibre-reinforced 
plaster composites 
S. Eve , M. Gomina, A. Gmouh, , A. Samdi, R. Moussa, G. Orange 
Journal of European Ceramic Society, Volume 22 (2002) 2269-2275 
 
[EVR08]  Transient hygrothermal behavior of Lime-Hemp Materials 
  A. Evrard 
  PhD. Thesis in Applied Science, Université Catholique de Louvain, Mai 2008 
 
[FIO09]  Vaterite in the mortars of a mosaic in the Saint Peter basilica, Vatican 
(Rome) 
C. Fiori, M. Vandini, S. Prati, G. Chiavari 
Journal of Cultural Heritage, Volume 10 (2009) 248-257 
 
Références 
 
- 315 - 
[FIS74] The water soluble carbohydrates of wood and their influence on the 
production of lightweight wood-wools boards 
  V.F. Fisher, O. Wihaus, M. Ryssel, J. Oldrecht 
 Holztechnologie, Volume 15 (1974) 1303-1309 
 
[FLA09]  Polymorphism and morphology of calcium carbonate precipitated in 
mixed solvents of ethylene glycol and water.  
E.L. Flaten, M Seiersten, J-P Andreassen 
Journal of Cristal Growth, Volume  311 (2009) 3533-3538 
 
[FNP05] La culture du chanvre. Les techniques culturales. Le contexte économique 
  Fédération Nationale de Producteurs de Chanvre (FNPC) 
  2005 
 
[FRI06] Study of hydrated phases present in a MK-lime system cured at 60°C and 
60 months of reaction  
M. Friás Rojas 
Cement and Concrete Research, Volume 36 (2006) 827-831 
 
[FRI03]  The effect of high curing temperature on the reaction kinetics in MK/lime 
and MK-blended cement matrices at 60°C 
M. Frías Rojas, M.I. Sánchez de Rojas 
Cement and Concrete Research, volume 33 (2003) 643-649 
 
[FRI01] Influence of MK on the reaction kinetics in MK/lime and MK-blended 
cement systems at 20°C  
M. Friás, J. Cabrera 
Cement and Concrete Research, Volume 31 (2001) 519-527. 
 
[GAR04] Industrially interesting approaches to “low-CO2” cements 
  E. Gartner 
  Cement and Concrete Research, Volume 34 (2004) 1489-1498 
 
[GAR98] Fibres from semi-retted bundles by stream explosion treatment 
  C. Garcia-Jaldon, D. Dupeyre, M.R. Vignon 
  Biomass & Bioenergy, Volume 14 (1998) 251-260 
 
[GIR07]  Composition, morphology and nanostructure of C-S-H in white Portland 
cement pastes hydrated at 55°C 
A.V. Girão, I.G. Richardson, C.B. Porteneuve, R.M.D. Brydson 
Cement and Concrete Research, Volume 37 (2007) 1571-1582 
 
[GLA99] Stability and solubility relationships in AFm phases - Part I. Chloride, 
sulphate and hydroxide 
 F.P. Glasser, A. Kindness, S.A. Stronach 
 Cement and Concrete Research Volume 29 (1999) 861-866 
 
[GLE07] Effect of métakaolin on autogenous shrinkage of cement paste 
P.J.P. Gleize, M. Cyr, G. Escadeillas 
Cement and Concrete Composites, Volume 29 (2007) 80-87 
 
Références 
 
- 316 - 
[GMO03] Changes in plaster microstructure by pre-stressing or by adding gypsum 
grains : microstructural and mechanical investigations 
   A. Gmouh, S. Eve, A. Samdi, R. Moussa, J. Hamel, M. Gomina 
  Materials Science and Engineering A, Volume 352 (2003) 325-332 
 
[GMO4]  Development and validation of a dimensional variation measurement set –  
application to the plaster setting 
A. Gmouh, S. Eve, A. Samdi, R. Moussa, L. Tricha, B. Aazzab, J. Hamel, M. 
Gomina 
  Materials Science and Engineering A, Volume 372 (2004) 123-127 
 
[GNIS] Fiche filière du tournesol 
  Groupement National Interprofessionnel des Semences et plant (GNIS) 
  25 janvier 2008, disponible en ligne à l’adresse : 
http://www.gnis.fr/files/statistiques/2007fiche_tournesol.pdf 
 
[GOR96] Cell-Wall Polysaccharides of Developing Flax Plants  
A. Gorshkova, S. E. Wyatt, V. V. Salnikov, D. M. Gibeaut, M. R. Ibragimov, 
V. V. Lozovaya, N. C. Carpita 
Plant Physiology, Volume 110 (1996) 721-729 
 
[GOV04] Aspects physico-chimiques de l’interaction bois-ciment. Modification du 
ciment par le bois. 
A. Govin 
Thèse de l’Ecole des Mines de Saint Etienne, 2004 
 
[GRA83] Durability of natural fibres in concrete 
  H.-E. Gram 
CBI Research fo 1-83, Swedish Cement and Concrete Research Institute, 
Stockholm, 1983, 255 pp 
 
[GRA88] Durability of natural fibres in concrete  
  H.-E. Gram 
in Concrete technology and design, Natural fibre reinforced cement and 
concrete, N, Swamy, Blackie and Son Ltd, UK, 1988 
 
[HAN10]  Capillary absorption in concrete and the Lucas-Whasburn equation  
L. Hanžič, L. Kosec, I. Anžel 
Cement and Concrete Composites, Volume 32 (2010) 84-91 
 
[HAN03]  Relationship between liquid sorptivity and capillarity in concrete  
L. Hanžič, R. Ilić,  
Cement and Concrete Research, Volume 33 (2003) 1385-1388 
 
[HAR70] The seagrasses of the world 
  C. den Hartog 
  North Holland Publishing Co., 1970, Amsterdam cité par [DAV07] 
 
[HEN04]  Emission reduction of greenhouse gases from the cement industry 
  C.A. Hendriks, E. Worrell, D. de Jager, K. Blok, P. Riemer 
  Greenhouse gases control technologies conference, Août 2004.  
 
Références 
 
- 317 - 
[HER92] Experimental analysis of toughness and modulus of rupture increase of 
sisal short fibre reinforced hemihydrated gypsum 
 F. Hernandez-Olivares, I. Oteiza, L. de Villanueva 
  Composite Structures, Volume 22 (1992) 123-137 
 
[ISO11358]  NF EN ISO 11358  
  Thermogravimétrie (TG) des polymères. Principes généraux 
  Juillet 1997 
 
[IMP08] Impacts environnementaux et sanitaires des matériaux chanvre 
  Emmanuelle Henry Lanier, Olivier Beherec, Bernard Boyeux 
  Construire en chanvre – Séminaire scientifique. 29 et 30 septembre 2008 
 
[INRAb]  Plastiques composites à base de fibres végétales  
  Dossier de presse INRA 
  14 février 2006, disponible en ligne à l’adresse : 
http://www.inra.fr/presse/plastiques_composites 
 
[INTER]  Documentations techniques Interchimie 
 
[INRAa]  Valoriser un sous produit, le glycérol, pour soutenir les filières de 
lipochimie verte 
Dossier de presse INRA 
14 février 2006, disponible en ligne :  
http://www.inra.fr/presse/valoriser_le_glycerol 
 
[IZA09]  Effect of water-reppelent admixtures on the behaviour of aerial lime-based 
mortars 
A. Izaguirre, J.Lanas, J.I. Álvarez  
Cement and Concrete Research, Volume 39 (2009) 1095-1104 
 
[JAF06] Caractérisation multi-échelles de matériaux poreux en évolution : cas du 
plâtre 
  H. Jaffel 
 Thèse de doctorat de l’Ecole Polytechnique, Paris, décembre 2006 
 
[JOH05] Durability of slag mortar reinforced with coconut fibre 
V. M. John, M. A. Cincotto, C. Sjöström, V. Agopyan, C. T. A. Oliveira 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 565-574 
 
[JUA05] Performance of “Agave Lecheguilla” natural fiber in portland cement 
composites exposed to severe environment conditions  
C. Juarez, A. Duran, P. Valdez, G. Fajardo 
Building and Environment, Octobre 2005 
 
[JUA02] Concretos base cemento Portland reforzados con fibras naturales (Agave 
Lecheguilla), como materiales para construcción en México 
 C. A. Juárez Alvarado 
Thèse de doctorat de l’Université Autonomne de Nuevo León, Monterrey, 
Mexique, 2002. 
 
Références 
 
- 318 - 
[KAL90]  Transfert de chaleur en régime stationnaire et dynamique à travers les 
milieux poreux humides non saturés  
A. Kalboussi  
Thèse de doctorat, Université Claude Bernard, Lyon I, 1990, cité par [COL04] 
 
[KES98]  Steam explosion of flax - a superior technique for upgrading fibre value 
  R.W. Kessler, U. Becker, R. Kohler, B. Goth 
  Biomass and Bioenergy, Volume 14- 3 (1998) 237-249 
 
[KAK00] Hydration of C3A, C3S and Portland cement in the presence of CaCO3 
G. Kakali, S. Tsivilis, E. Aggeli, M. Bati  
Cement and Concrete Research, Volume 30 (2000) 1073-1077 
 
[KAU01] Bio-fiber from field to insulation of building 
E. Kauriinvaha, M. Viljanen, H.-R. Kymäläinene, A. Pehkoven 
Helsinki University of Technology, Laboratory of Structural Engineering and 
Bulding Physics, Publication, Volume 11-7 (2001) 
 
[KHA05] Selected engineering properties of concrete incorporating slag and 
métakaolin 
  J.M. Khatib, J.J. Hibbert 
  Construction and Building Materials, Volume 19 (2005) 460-472 
 
[KHA03]  Acetylated plant-fiber-reinforced polyester composite : a study of 
mechanical, hydrothermal, and aging characteristics 
  A. Khalil, H.D. Rozman, N.N. Ahmad, H. Ismail 
Polymer-plastics technology and engineering, Volume 39-4 (2003)757-81 
 
[KHA96]  Pore size distribution of metakaolin paste  
  J.M. Khatib, S.Wild  
  Cement and Concrete Research, Volume 26 (1996) 1545-53 
 
[KHA98] Sulfate resistance of metakolin mortar  
  J.M. Khatib, S. Wild 
  Cement and concrete Research, Volume 28 (1998) 83-92 
 
[KOH95]  R. Kohler, M. Wedler 
  Landinfo Volume 3 (1995) 33-38, cité par [BLE99] 
 
[KOK87] Fire tests on loose-fill insulation materials 
  M. Kokkala 
  Technical Research Centre of Finland, Research reports 485, 1987 
 
[KOR08] Effect of processing route on the composition and properties of hemp fibre 
  S. Korte, M.P. Staiger 
  Dibers and Polymers, Volume 9-5 (2008) 
 
[KOT07]  Comparative analysis of the properties of Tween-20, Tween-60, Tween-80, 
Arlacel-60 and Arlacel-80  
S. C. Kothekar, A. M. Ware, J. T. Waghmare, S. A. Momin 
Journal of Dispersion Science and Technology, Volume 28 (2007) 477-484 
 
Références 
 
- 319 - 
[KLI90]  Carbonate additions to cement  
P. Klieger, R.D. Hooton 
ASTM, 1990 
 
[KLU96] Etude par RMN de la structure des silicates de calcium hydratés  
 Y. Klur 
 Thèse de doctorat de l’Université Paris VI, 26 février 1996 
 
[KNA09]  Effect of free water removal from early-age hydrated cement pastes on 
thermal analysis 
E. Knapen, O. Cizer, K. Van Balen, D. Van Gemert, 
Construction and Building Materials, Volume 23 (2009) 3431-3438 
 
[KRI05] Mechanical properties of date palm fibres and concrete reinforced with 
date palm fibres in hot-dry climate 
A. Kriker, G. Debicki, A. Bali, M. M. Khenfer, M. Chabannet 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 554-564 
 
[KRI08] Durability of date palm fibres and their use as reinforcement in hot dry 
climates 
 A.Kriker, A.Bali, G. Debicki, M. Bouziane, M. Chabannet 
 Cement and Concrete Composites, Volume 30 (2008) 639-648 
 
[KYM07]  Flax and hemp fibres as raw materials for thermal insulations 
  H.-R. Kymäläinen, A.-M. Sjöberg 
  Building and Environnement in press 
 
[LAM02]  Composites renforcés par des fibres de lin : avantages et inconvénients 
identifiés 
 B. Lamy, C. Pomel 
  Disponible en ligne à l’adresse : 
http://pem.utbm.fr/materiaux_2002/file/pdf/AF12001.PDF 
 
[LAM00]  Stiffness prediction of flax fibers-epoxy composite materials 
  B. Lamy, V. Baley 
  Journal of Materials Science Letters, Volume 19 (2000) 979-980 
 
[LI06]  Properties of hemp fibre reinforced concrete composites 
  Z. Li, X. Wang, L. Wang 
  Composites: Part A 37 (2006) 497-505 
 
[LIL99]  Natural composites based on cellulosic fibres and polypropylene matrix. 
Their processing and characterization 
H. Lilholt, H. Toftegaard, A.B. Thomsen, A.S. Schmidt  
Proceedings of ICCM 12, Paris ; July 1999. p.9 
[LOT08]  Influence of limestone on the hydration of Portland cements  
B. Lothenbach, G. Le Saout, E. Galluci, K. Scrivener  
Cement and Concrete Research, Volume 38 (2008) 848-860 
 
[LOV07]  Composition and structure of C-S-H in white Portland cement -20% 
metakaolin pastes hydrated at 25°C 
C.A. Love, I.G. Richardson, A.R. Brough 
Cement and Concrete Research, Volume 37-2 (2007) 109-117 
 
Références 
 
- 320 - 
[LUR07] Influence of shrinkage-reducing admixtures on the development of plastic 
shrinkage cracks  
P. Lura, B. Pease, G. Mazzotta, F. Rajabipour, J. Weiss  
ACI Materials Journal, Volume 104-2 (2007) 87–194. Cité par [BAN07]. 
 
[MAC99] Aging mechanisms in cellulose fiber reinforced cement composites 
R. MacVicar, L.M. Matuana, J.J. Balatinecz 
Cement and Concrete Composites, Volume 21 (1999) 189-196 
 
[MAN00a]  Spontaneous precipitation of calcium carbonate in the presence of 
chondroitin sulfate.  
F. Manoli, E. Dalas 
Journal of Crystal Growth, Volume 217 (2000) 416-421 
 
[MAN00b]  Spontaneous precipitation of calcium carbonate in the presence of ethanol, 
isopropanol and diethylene glycol. 
F. Manoli, E. Dalas 
Journal of Crystal Growth, Volume 218 (2000) 359-364 
 
[MAN82] A study of jute fibre reinforced cement composites 
 M.A.Mansur, M.A.Aziz 
International Journal of Cement Composites and Lightweight Concrete, 
Volume 4-2 (1982) 75-82 
 
[MAT01]  Propriétés physico-chimiques et réactivité du carbonate de glycérol 
faisabilité de l’obtention des α-monoethers de glycerol et propriétés 
solvantes 
S. Mateo 
Thèse de doctorat de l’Institut National Polytechnique de Toulouse, Toulouse, 
2001 
 
[MAT07] The AFm phase in Portland cement 
  T. Matschei, B. Lothenbach, F.P. Glasser 
  Cement and Concrete Research Volume 37 (2007) 118-130 
 
[MED05]  Etudes des interactions entre les phases minérales constituant le ciment 
portland et des solutions salines concentrées  
M. Mędala 
Thèse de doctorat de l’Université de Bourgogne et de l’AGH Université des 
Sciences et Technologie, décembre 2005. 
 
[MEL02] Thermogravimetric analysis of perennial ryegrass: relationship between 
dry matter digestibility and thermal profiles 
 R.M. Mellon, H.S.S. Sharma 
  Thermochimica Acta (2002) 161-168 
 
[MEY09] The greening of the concrete industry 
  C. Meyer 
Cement and Concrete Composites, Volume 31-8 (2009) 601-605 
 
[MIE94] K.-P. Mieck, A. Nechwatal, C. Knobelsdorf 
Melliand Textilberichte, Volume 11(1994), 892–898, cité par [BLE99] 
 
Références 
 
- 321 - 
[MIL06] Impact of Biodiesel production on the glycerol market.  
Report Miller-Klein Associates 
October 2006  
 
[MIT80] X-Ray diffraction study of fibrous polymers/Degree of paracristallinity a 
new parameter for characterization fibrous polymers 
 G.B. Mitra, P.S. Mukherjee 
 Polymer, Volume 21 (1980) 1403-1409 
 
[MOH05] Durability of kraft pulp fiber-cement composites to wet/dry cycling 
B.J. Mohr, H. Nanko, K.E. Kurtis 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 435-448 
 
[MON07]  Fissuration des mortiers en couche mince – Effets de l’hydratation, du 
séchage et de la carbonatation  
J. Monge 
Thèse de doctorat de l’Ecole Normale Supérieure de Cachan, décembre 2007.  
 
[MOR03] Building flax fibres : more than one brick in the walls 
C. Morvan, C. Andème-Onzighi, R. Girault, David S. Himmelsbach, A. 
Driouich, D. E.Akin. 
Plant Physiology and Biochemistry, Volume 41 (2003) 935-944 
 
[MOR93] Physical Properties of Textile Fibres 
W.E. Morton and J.W.S. Hearle,  
The Textile Institute, Manchester (1993) 
 
[MOU09] Influence de la composition et du mode de mise en œuvre sur le 
développement des propriétés mécaniques du béton de chanvre.  
Pierre Mounanga, Philippe Poullain, Guy Bastian, Patrick Glouannec, Hamid 
Khelifi 
Rencontres de l’AUGC 2009, Sait Malo 3-5 juin 2009 
 
[MUK86] Structure and properties of some vegetable fibres. Part 2. Pineapple fibre 
(Anannus comosus) 
P.S. Mukherjee, K.G. Satyanarayana   
Journal of Materials Science, Volume 21(1986) 51–56 
 
[NAB99] Natural fiber polymer composites : a review 
  D. Nabi Saheb, J.P. Jog 
  Advances in Polymer Technology, Volume 18 (1999) 351-363 
 
[NEV00]  Propriétés des bétons 
A. Neville 
Editions Eyrolles, 2000 
 
[NFEN413-2] NF EN 413-2 
  Ciment à maçonner –Partie 2 : méthodes d’essais 
Avril 2006 
 
[NFEN14651] NF EN 14651 
Méthode d’essai du béton de fibres métalliques – Mesurage de la résistance à la 
traction par flexion (limite de proportionnalité (LOP), résistance résiduelle) 
Novembre 2005 
Références 
 
- 322 - 
[NGU09a] Effet de la compacité des bétons de chanvre sur leurs caractéristiques 
mécaniques et thermiques 
T.-T. Nguyen, V. Picandet, T. Lecompte, P. Carre, S. Amziane, C. Baley 
Rencontres de l’AUGC 2009, Sait Malo 3-5 juin 2009 
 
[NGU09b] Etude de la formulation des bétons de chanvre pour la confection 
d’éléments préfabriqués par compactage 
T.-T. Nguyen, V. Picandet, S. Amziane, C. Baley 
Rencontres de l’AUGC 2009, Sait Malo 3-5 juin 2009 
 
[NGU08] Influence of compactness and hemp hurd characteristics on the 
mechanical properties of lime and hemp concrete 
T.-T. Nguyen, V. Picandet, S. Amziane, C. Baley 
Orgagec 08 
 
[NGU06] Influence de sous produits organiques d’origine d’agricole sur les 
caractéristiques d’usages des mortiers  
T.H. Nguyen 
Mémoire du Master de Recherche de l’INSA Toulouse, LMDC, 2006, Toulouse 
 
[NOV96] Nova-Institut, IAF Reutlingen and IFEU-Institut, 'Das 
Hanfproduktlinienproject', DBUProjectnummer 07956, Hürth/Köln (1996) 54 
pp, Chapitre 3, cite par [BOS04] 
 
[OLESEN]  Perspectives on the performance of natural plant fibres 
P.O. Olesen, D.V. Plackett 
Disponible en ligne : http://www.ienica.net/fibresseminar/olesen.pdf 
 
[OLEON]  Documentations techniques Oléon 
 
[OLI01]  L’isolation écologique  
  J.-P. Oliva 
  Editions Terre Vivante, 2001 
 
[OUA05] Composition, structure and thermal degradation of hemp cellulose after 
chemical treatments 
 S. Ouajai, R.A. Shanks 
 Polymer Degradation and Stability, Volume 89 (2005) 327-335 
 
[PAL07] Effect of shrinkage-reducing admixtures on the properties of alkali-
activated slag mortars and pastes  
M. Palacios, F. Puertas  
Cement and Concrete Research, Volume 37 (2007) 691-702 
 
[PER97] Study of the reactivity of clinkers by means of the conductimetric test  
S. Maximilien, J. Péra, M. Chabannet  
Cement and Concrete Research, Volume 27-1 (1997) 63-73 
 
[PES06] Effect of polysaccharides on the hydration of cement suspension  
A. Peschard, A. Govin, J. Pourchez, E. Fredon, L. Bertrand, S. Maximilien, B. 
Guilhot  
Journal of European Ceramic Society, Volume 26 (2006) 1439-1445 
 
Références 
 
- 323 - 
[QI06]  Microwave-assisted synthesis of calcium carbonate (vaterite) of various 
morphologies in water–ethylene glycol mixed solvents  
R-J. Qi, Y-J. Zhu  
The Journal of Physical Chemistry B, Volume 110 (2006) 8302–8306 
 
[RAM05b] Studies on the durability of natural fibres and the effect of corroded fibres 
on the strength of mortar 
G. Ramakrishna, T. Sundararajan 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 575-582 
 
[RAM05] Impact strength of a few natural fibre reinforced cement mortar slabs: a 
comparative study 
G. Ramakrishna, T. Sundararajan 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 547-553 
 
[RAM00] The effect of metakolin on alcali-silica reaction in concrete 
  T. Ramlochan, M. Thomas, K.A. Gruber 
  Cement and Concrete Research, Volume 30-3(2000) 339-344 
 
[RAR]  http://www.rarepalmseeds.com 
 
[REA85] Deleterious effects of wood forms on concrete surfaces 
  T.J. Reading 
  Concrete International (1985) 57-62 
 
[ROE85]  Jute reinforced polyester composites 
  P.J. Roe, M.P. Ansell 
Journal of Materials Science, Volume 20-11 (1985) 4015-4020 
 
[ROM06] Evaluation of mechanical, physical and thermal performance of cement-
based tiles reinforced with vegetable fibers 
L.C Roma Jr., L.S. Martello, H. Savastano Jr.  
Construction and Building Materials, Volume 22-4 (2008) 668-674 
 
[RON05] Synthesis and evaluation of shrinkage-reducing admixture for 
cementitious materials  
B. Rongbing, S. Jian   
Cement and concrete Research, Volume 35 (2005) 445-448 
 
[ROT06]  Solid sate NMR investigations on the role of organic admixtures on the 
hydration of cement pastes 
J. Rottstegge, M. Wilhelm, H.W. Spiess 
Cement and Concrete Composites, Volume 28 (2006) 417-426 
 
[RIB06] Effect of shrinkage reducing admixtures on the pore structure properties 
of mortars,  
A.B. Ribeiro, A. Gonçalves, A. Carrajola  
Materials and Structures, Volume 39 (2006) 179-187 
 
[SAB01]  Metakaolin and calcined clays as pozzolans for concrete : a review 
B.B. Sabir, S. Wild, J. Bai 
Cement and Concrete Composites, Volume 23 (2001) 441-454 
 
Références 
 
- 324 - 
[SAM08] Analyse physique et caractérisation hygrothermique des matériaux de 
construction : approche expérimentale et modélisation numérique 
Driss SAMRI 
Thèse de doctorat de l’ENTPE octobre 2008 
 
[SAN08] Rheological properties of cement pastes: A discussion of structure 
formation and mechanical property development  
G. Sant, C. F. Ferraris, J. Weiss  
Cement and Concrete Research, Volume 38 (2008)1286-1296. 
 
[SAV99] Plant fibre reinforced cement components for roofing 
H. Savastano, V. Agopyan, A. M. Nolasco, L. Pimentel 
Construction and Building Materials, Volume 13 (1999) 433-438 
 
[SAV00] Brazilian waste fibres as reinforcement for cement-based composites 
H. Savastano, P. G. Warden, R. S. P. Coutts 
Cement and Concrete Composites, Volume 22 (2000) 379-384 
 
[SAV02] Weathering of vegetable fibre-clinker free cement composites 
H. Savastano, V.M. John, V.Agopyan, O. Pellegrino Ferreira 
Materials and Structures, Volume 35 (2002) 64-68  
 
[SAV03] Mechanically pulped sisal as reinforcement in cementitious matrices 
  H.Savastano Jr., P.G. Warden, R.S.P. Coutts 
  Cement and Concrete Composites, Volume 25 (2003) 311-319 
 
[SED07] Etude des interactions physico-chimiques aux interfaces fibres de 
chanvre/ciment. Influence sur les propriétés mécaniques du composite 
  D. Sedan 
  Thèse de doctorat de l’Université de Limoges, 2007 
 
[SED07b]  Interaction fibre de chanvre/ciment : influence sur les propriétés 
mécaniques du composite 
 D. Sedan. C. Pagnoux. A. Smith. T. Chotard 
 Matériaux & Techniques, Volume 5 (2007) 133-142 
 
[SIN05] Geopolymer formation processes at room temperature studied by 29Si and 
27AL MAS-NMR 
P. S. Singh, M. Trigg, I. Burgar and T. Bastow  
Materials science and engineering A, Volume 396-1-2(2005) 392-402 
 
[SIL93] Phase relations in the system CaO-Al2O3-SiO2-H2O relevant to 
metakaolin-calcium hydroxide hydration  
P.S. de Silva 
Cement and Concrete Research, Volume 23 (1993) 627-639 
[SIL90] Hydration of cement based on metakaolin thermochemistry  
P.S. de Silva, F.P. Glaser 
Advanced Cement. Research, Volume 12 (1990) 167-177  
 
[SOR94] Durability and moisture sensitivity of recycled wastepaper-fiber-cement 
composites 
 P.Soroushian, Z. Shah, J.-P. Won, J.-W. Hsu 
 Cement and Concrete Composites, Volume 16 (1994) 115-128 
 
Références 
 
- 325 - 
[SRI82]  MK. Sridhar, G. Basavarajappa   
Indian Journal Textile Research, Volume 7-9 (1982) 87–92, cite par [BLE99] 
 
[SUL03]  Antiseizure properties of aqueous solutions of ethoxylated sorbitan esters 
W. Sulek, T. Wasilewski 
Material Science, Volume 9- 2 (2003) 
 
[TAD05] Dynamic determination of sorption isotherm of cement based materials 
 S. Tada, K. Watanabe 
 Cement and Concrete Research, Volume 35 (2005) 2271-2277 
 
[TAM82] Electrical conductivity of cement pastes  
F.D. Tamás   
Cement and Concrete Research, Volume 12 (1982) 115-120  
 
[TAZ95] Influence of cement and admixture on autogenous shrinkage of cement 
paste  
E.-I. Tazawa, S. Miyazawa  
Cement and Concrete Research, Volume 25-2 (1995) 281-287 
 
[THU05]  Règlementation Thermique 2005 
Règles TH-U 2005 
 
[TOL00] Durability of alkali-sensitive sisal and coconut fibres in cement mortar 
composites 
R. D. Tolêdo Filho, K. Scrivener, G.L. England, K. Ghavami 
Cement and Concrete Composites, Volume 2 (2000) 127-143 
 
[TOL03] Development of vegetable fibre-mortar composites of improved durability 
R. D. Toledo Filho, K. Ghavami, G. L. England, K. Scrivener 
Cement and Concrete Composites, Volume 25 (2003) 185-196 
 
[TOL05] Free, restrained and drying shrinkage of cement mortar composites 
reinforced with vegetable fibres 
R. D. Toledo Filho, K. Ghavami, M. A. Sanjuan, G. L. England 
Cement and Concrete Composites, Volume 27 (2005) 537-546 
 
[TOL09] Durability of compression molded sisal fiber reinforced mortar laminates 
R.D. Toledo Filho, F. de Andrada Silva, E.M.R. Fairbain, J. De Almeida Melo 
Filho 
 Construction and Building Materials, Volume 23 (2009) 2409-2420 
 
[TOW02] Toward a sustainable cement industry 
Publication of World Business Council for Sustainable Development 
(WBCSD), mars 2002. 
 
[TRA08] Modélisation du comportement thermique d’une paroi en béton de 
chanvre 
  A.D. Tran Le, C. Maalouf, T.H. Mai 
  Rencontres de l’AUGC 2008, Nancy 4-6 juin 2008 
 
Références 
 
- 326 - 
[TRA09] Simulation dynamique du comportement hygroscopique d’un local en 
béton de chanvre 
A.D. Tran Le, C. Maalouf, T.H. Mai, J. Braquet, M. Lachi 
Rencontres de l’AUGC 2009, Saint Malo 3-5 juin 2009 
 
[TSE05] A study of the effect of acetylation and propionylation surface treatments 
on natural fibres 
 V. Tserki, N.E. Zafeiropoulos, F. Simon 
 Composites Part A : Applied Science and Manufacturing, Volume 36-8 (2005) 
1110-1118 
 
[UGB90]  SCO. Ugbolue 
Textile Institut, Volume 20-4 (1990) 1–43 
 
[UKR07]  Dehydration of a layered double hydroxide-C2AH8 
N. Ukraincyk, T. Matusinovic, S. Kurajica, B. Zimmermann, J. Sipusic 
Thermochimica Acta, Volume 464 (2007) 7-15 
 
[USDA] Production, Supply and Distribution Report  
Foreign Agricultural Service (FAS) of United States Department of Agriculture 
(USDA) 
Octobre 2009, disponible en ligne à l’adresse :  
http://www.fas.usda.gov/psdonline/psdReport.aspx?hidReportRetrievalName=
Table+01%3a+Major+Oilseeds%3a+World+Supply+and+Distribution+(Co
mmodity+View)&hidReportRetrievalID=700&hidReportRetrievalTemplateID
=5 
 
[VAN98] Fractionnement des tiges et capitules de tournesol. Hydrodistillation d’une 
huile essentielle odorante. extraction et modification chimique de pectines. 
et mise en forme d’agromatériaux biodégradables 
V. Vandenbossche Maréchal  
Thèse de doctorat de l’Institut National Polytechnique de Toulouse, Toulouse, 
1998 
 
[VER92]  Conductometric test for cement admixture systems 
Vernet C, Noworyta G.  
Proceedings of the 9th International Symposium of Cement Chemistry, New 
Delhi, India, Volume 2 (1992) 627-633 
 
[VIG]  Le chanvre et ses applications 
M. Vignon 
CERMAV de Grenoble. Equipe Structure et Propriétés des Glycomatériaux 
Disponible en ligne à l’adresse : http://www.cermav.cnrs.fr 
 
[VIG95]  Steam explosion of woody hemp chènevotte   
M.R. Vignon. C. Garcia-Jaldon. D. Dupeyre  
International journal of biology macromolecular, Volume 17 (1995) pp 395-
404 
 
[WAN01] An improved fibril angle measurement method for wood fibres 
H.H. Wang, J.G. Drummont, S.M. Reath, K. Hunt, P.A. Watson 
Wood Science and Technology, Volume 34 (2001) 493-503 
 
Références 
 
- 327 - 
[WEI05]  On the crystallization of calcium carbonate modulated by anionic 
surfactants  
H. Wei, Q. Shen, Y. Zhao, Y. Zhou, D. Wang, D. Xu  
Journal of Crystal Growth, Volume 279-3-4, 1 (2005) 439-446 
 
[ZHU94] Air cured banana-fibre-reinforced cement composites 
  W.H. Zhu, B.C. Tobias, R.S.P. Coutts, G. Langfors 
  Cement and Concrete composites, Volume 16 (1994) 3-8 
 
[YAO08] Thermal decomposition kinetics of natural fibers: Activation energy with 
dynamic thermogravimetric analysis 
  F. Yao, Q. Wu, Y. Lei, W. Guo, Y. Xu 
  Polymer Degradation and Stability, Volume 93 (2008) 90-98 
 
[YAN00]  Properties of concrete with a new type of saponin air-entraining agent  
Q. Yang, P. Zhu, X. Wu, S. Huang  
Cement and Concrete Research, Volume 30 (2000) 1313-1317 
 
Références 
 
- 328 - 
 
Table des illustrations 
 
- 329 - 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Table des illustrations 
 
Table des illustrations 
 
- 330 - 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Table des illustrations 
 
- 331 - 
Tables des figures  
Figure I - 1. Répartition des impacts environnementaux entre les différentes composantes d’une 
construction [IMP08].................................................................................................................... 30 
Figure I - 2. Répartition des consommations énergétiques entre le chauffage et les matériaux de 
construction des bâtiments en fonction de leurs performances énergétiques et de leur durée         
de vie [IMP08].............................................................................................................................. 31 
Figure I - 3. Répartition moyenne des émissions de CO2 liées à la production de ciment                       
en 2000 [TOW02]......................................................................................................................... 33 
Figure I - 4. Evolutions comparées de la quantité de ciment produite et des émissions de CO2 liées à 
cette production entre 2000 et 2006 par rapport aux niveaux de 1990 [CEM09]......................... 34 
Figure I - 5. Les différents types de fibres naturelles [BAL04] ............................................................ 41 
Figure I - 6 : Structure multi-échelle d’une fibre de lin [CHA07] ........................................................ 41 
Figure I - 7 : Structure d’une fibre végétale au sein d’un faisceau [BAL04] ........................................ 42 
Figure I - 8 : Schéma de principe de la structure d’une fibre végétale [BAL04] .................................. 43 
Figure I - 9 : Résistance en flexion et ténacité de pâte et de mortier de ciment renforcés par de la       
pâte kraft [ACI96] ........................................................................................................................ 47 
Figure I - 10 : Courbes du comportement typique d’un échantillon de ciment pur (1) et d’un composite 
ciment/fibres de chanvre (2) en flexion 3 points [SED07] ........................................................... 48 
Figure I - 11 : Influence du dosage et de la longueur des fibres de jute sur les propriétés du    
composite [AZI84] ....................................................................................................................... 49 
Figure I - 12 : Evolution de la résistance en flexion et du module d’élasticité d’une pâte de ciment 
renforcée par des fibres de chanvre en fonction de la teneur en fibres [SED07].......................... 50 
Figure I - 13 : Courbe contrainte/déplacement type d’une matrice de plâtre renforcée ........................ 51 
Figure I - 14. Influence du dosage et de la longueur des fibres de sisal sur les propriétés mécaniques en 
flexion des composites à matrice de plâtre [HER92] ................................................................... 51 
Figure I - 15 : Définition des grandeurs caractéristiques du comportement en flexion d’un composite 
fibré............................................................................................................................................... 53 
Figure I - 16 : Comportement mécanique en flexion 3 points d’une matrice cimentaire renforcée par 
des fibres de chanvre brutes (FIB) et des fibres de chanvre traitées avec une solution de soude 
(FIBNA), de chlorure d’aluminium (FIBAL) et de chaux (FIBCA) à 28 jours (A) et après 12 
mois de vieillissement naturel (B) [SED07]................................................................................. 54 
Figure I - 17 : Effet des cycles de vieillissement sur le comportement mécanique en flexion 3 points de 
ciment renforcé par des fibres de conifères [MOH04] ................................................................. 54 
Figure I - 18 : Représentation schématique de la décomposition des fibres de sisal en milieu        
alcalin [GRA88] ........................................................................................................................... 57 
Table des illustrations 
 
- 332 - 
Figure I - 19 : Comportement mécanique en flexion de composites à matrice cimentaire (A) et à 
matrice pouzzolanique sans hydroxyde de calcium (B) au jeune âge, et après 25, 50, 75 et 100 
cycles de vieillissement accéléré [TOL09]................................................................................... 61 
Figure I - 20. Cinétique de perte de masse des éprouvettes de béton de chanvre compacté dans une 
ambiance à 20°C, 75%HR [NGU09b].......................................................................................... 70 
Figure I - 21. Cinétique de perte de masse des formulations Easychanvre et SI2C dans une ambiance à 
23°C, 50%HR [CHA08] ............................................................................................................... 70 
Figure I - 22. Evolution dans le temps du comportement mécanique d’un béton de chanvre à dosage en 
liant intermédiaire [CER05] ......................................................................................................... 73 
Figure I - 23. Courbe contrainte-déformation type et définition des paramètres mécaniques         
étudiés [NGU09b]......................................................................................................................... 74 
Figure I - 24. Illustration de la compaction du béton de chanvre projeté au cours de l’essai de 
résistance en compression, a : éprouvette avant essai, b : éprouvette après essai [ELF08].......... 74 
Figure I - 25. Influence du temps de maturation sur le comportement mécanique du béton                    
de chanvre [NGU09b] .................................................................................................................. 75 
Figure I - 26. Coupe verticale de béton de chanvre compacté [NGUY09a].......................................... 75 
Figure I - 27. Essais de compression cycliques pour différentes formulations de béton de chanvre 
(données dans le Tableau I - 3) à 1 an [CER05]........................................................................... 76 
Figure I - 28. Influence du rapport Liant/Granulat sur la résistance en compression du béton                
de chanvre [NGU09a]................................................................................................................... 77 
Figure I - 29. Relation entre la masse volumique apparente et la contrainte en compression pour une 
déformation de 7.5% de différents bétons de chanvre [NGU09b] ............................................... 77 
Figure I - 30. Résistances mécaniques en compression de bétons de chanvre en fonction de leur masse 
volumique apparente [MOU09].................................................................................................... 78 
Figure I - 31. Synthèse bibliographiques des résistances mécaniques de bétons de chanvre en fonction 
de leur masse volumique apparente. ............................................................................................. 79 
Figure I - 32. Synthèse bibliographique de la conductivité thermique des bétons de chanvre sec en 
fonction de la masse volumique apparente. .................................................................................. 80 
Figure I - 33. Influence de l’orientation des particules des fibres sur la conductivité                 
thermique [NGU09a].................................................................................................................... 81 
Figure I - 34. Reproduction des isothermes de sorption/désorption de vapeur d’un enduit .................. 83 
Figure I - 35. Isothermes de sorption/désorption de vapeur de bétons de chanvre de formulations 
variables [CER05] ........................................................................................................................ 83 
Figure I - 36. Isothermes de sorption/désorption de vapeur de bétons de chanvre projeté (SI2C) et de 
blocs préfabriqués (Easychanvre) [CHA08]................................................................................. 84 
Figure I - 37. Influence de l’humidité sur la conductivité thermique du béton de chanvre [CER05] ... 85 
Table des illustrations 
 
- 333 - 
Figure I - 38. Synthèse bibliographique des propriétés des différentes matières premières retenues pour 
la formulation d’un écocomposite de construction....................................................................... 90 
 
Figure II - 1. Représentation schématique des différentes parties d’un isotherme d’adsorption de 
vapeur et des mécanismes de fixation d’eau associés................................................................... 96 
Figure II - 2. Cinétique d’évolution de la masse (courbe pleine) en fonction des échelons d’humidité 
relative (courbe pointillée) lors d’un essai dynamique de détermination des isothermes de 
sorption/désorption de vapeur d’eau d’une pâte pouzzolanique liante avec adjuvants. ............... 97 
Figure II - 3. Résultats des essais de traction réalisés sur des faisceaux de fibres de lin ...................... 99 
Figure II - 4. Méthode de dosage Van Soest et Wine.......................................................................... 100 
Figure II - 5. Diffractogramme de rayons X de la chaux hydraulique naturelle NHL 5 de                 
Saint Astier ................................................................................................................................. 105 
Figure II - 6. Mécanismes d’hydratation de la chaux hydraulique [CER05]....................................... 106 
Figure II - 7. Diffractogramme de rayons X du métakolin Argicem de chez Argeco......................... 109 
Figure II - 8. Résistances en compression et en flexion à 28 jours des échantillons témoins et contenant 
les différents adjuvants conservés à l’air ou en condition endogène.......................................... 113 
Figure II - 9. Molécule de Monolaurate de Sorbitan Ethoxylé (SME)................................................ 115 
Figure II - 10. Molécule de carbonate de glycérol .............................................................................. 115 
Figure II - 11. Molécule de glycérol.................................................................................................... 115 
Figure II - 12. Coupe transversale d’une tige de lin [ALI06].............................................................. 118 
Figure II - 13. Photographies des fibres de lin teillées (A) et découpées préalablement à leur 
introduction dans la matrice (B) ................................................................................................. 119 
Figure II - 14. Clichés des fibres de lin observées au vidéomicroscope (A : x50 ; B : x175) ............. 119 
Figure II - 15. Observations au MEB de sections transversales de fibres de lin noyées dans de                     
la résine....................................................................................................................................... 120 
Figure II - 16. Observation longitudinale des fibres de lin au MEB (LV-BSE) (A : x 200 ; B :               
x 1000)........................................................................................................................................ 120 
Figure II - 17. Evolution des surfaces cultivées de chanvre en France depuis le XIXème                 
siècle [FNP05] ............................................................................................................................ 121 
Figure II - 18. Plante de chanvre...................................................................................................... 122 
Figure II - 19. Coupe d’une tige de chanvre [VIG95] ......................................................................... 122 
Figure II - 20. Micrographies d’une coupe transversale de tige de chanvre [VIG95]......................... 122 
Figure II - 21. Applications potentielles des différentes parties de la plante de chanvre [VIG] ......... 123 
Figure II - 22. Photographies des fibres de chanvre brutes (A) et découpées (B)............................... 123 
Figure II - 23. Clichés des fibres de chanvre observées au vidéo microscope. A : x50 ; B : x175 ..... 124 
Figure II - 24. Observations au MEB de sections transversales de fibres de chanvre noyées dans de la 
résine en mode électrons rétrodiffusés (A) et en mode électrons secondaires (B, C et D)......... 124 
Table des illustrations 
 
- 334 - 
Figure II - 25. Observation longitudinale des faisceaux de fibres de chanvre au MEB (LV-BSE) .... 125 
Figure II - 26. Photographies de la plante de yucca periculosa (A) et des fibres de yucca             
utilisées (B)................................................................................................................................. 126 
Figure II - 27. Clichés des fibres de yucca observées au vidéomicroscope. A : x50 ; B : x175.......... 126 
Figure II - 28. Diffractogramme de rayons X des fibres de lin et de chanvre broyées........................ 129 
Figure II - 29. Analyse thermogravimétrique des fibres de lin et de chanvre broyées........................ 130 
Figure II - 30. Coefficient d’absorption d’eau des fibres après 24 heures d’immersion ..................... 133 
Figure II - 31. Cinétique d’absorption d’eau des fibres de lin, chanvre et yucca................................ 133 
Figure II - 32. Observation au MEB de nœuds présents sur des fibres de lin ..................................... 135 
Figure II - 33. Evolution de la résistance à la traction en fonction de la longueur des fibres testées 
([KOH95], [MIE94], [MUK86] cités par [BLE99])................................................................... 136 
Figure II - 34. Evolution de la résistance à la traction de fibres de lin en fonction de la longueur des 
échantillons testés (losange : fibres techniques, triangle : fibres élémentaires séparées de manière 
standard, carré : fibres élémentaires séparées à la main) [BOS04]............................................. 137 
Figure II - 35. Structure en faisceau d’une fibre de lin [BOS04] ........................................................ 137 
Figure II - 36. Allongement à la rupture de fibres de lin et de chanvre à l’état brut ........................... 139 
Figure II - 37. Particules de chènevotte............................................................................................... 140 
Figure II - 38. Observation au MEB en vide partiel en mode électrons rétrodiffusés de la section 
transversale de particules de chènevotte (x 800) ........................................................................ 140 
Figure II - 39. Observations au MEB en vide partiel en mode électrons rétrodiffusés de la section 
longitudinale de particules de chanvre (x 500)........................................................................... 141 
Figure II - 40. Répartition de la production mondiale de graines oléagineuses (A) et principaux 
producteurs de tournesol dans le monde en 2008/2009 (B) [USDA] ......................................... 142 
Figure II - 41. Structure d’une plante de tournesol ............................................................................. 142 
Figure II - 42. Méthode de récolte et aspect des tiges de tournesol broyées (flèches : moelle) [ARE]143 
Figure II - 43. Moelle de tournesol. Photographie (A) et observation au MEB en vide partiel en mode 
électrons rétrodiffusés (B : x 50) ................................................................................................ 144 
Figure II - 44. Arrangement granulaire des particules de chènevotte (A) et de moelle de tournesol (B) 
dans la boite en PVC pour la mesure de conductivité thermique. .............................................. 145 
Figure II - 45. Isotherme de sorption/désorption de vapeur d’eau à 25°C de la moelle de tournesol et de 
la chènevotte ............................................................................................................................... 146 
Figure II - 46. Isothermes de sorption/désorption de vapeur d’eau à 20°C des particules de       
chènevotte [GAR00]................................................................................................................... 147 
 
Figure III - 1. Schématisation de l’angle à l'avancée et au retrait (A), dispositif de mesure de l’angle à 
l’avancée (B), schématisation de l’essai (C) et essai de calibrage du tensiomètre à l’aide de la 
lame de Wilhelmy (D) ................................................................................................................ 157 
Table des illustrations 
 
- 335 - 
Figure III - 2. Dispositif expérimental de mesure du coefficient d’absorption capillaire ................... 158 
Figure III - 3. Coefficient d’absorption capillaire en fonction de la racine carrée du temps pour une 
pâte témoin et une pâte incorporant 1% de CG, âgées de 3 mois............................................... 159 
Figure III - 4. Analyse par DRX d’échantillons de pâte liante incorporant 1% de CG âgés de 24 heures 
non séchés et séchés par lyophilisation ...................................................................................... 163 
Figure III - 5. Analyse par DRX d’échantillons de pâte liante incorporant 1% de CG âgés de 7 jours 
non séchés et séchés par acétone ................................................................................................ 164 
Figure III - 6. Dérivées des courbes d’analyse thermogravimétrique d’échantillons de pâte liante 
incorporant 1% de CG âgés de 7 jours non séchés, séchés par lyophilisation et par acétone. ... 165 
Figure III - 7. Distribution porale volumétrique des pâtes témoin (A), avec 1% de CG (B) et avec 1% 
de SME (C) âgées de 8 mois....................................................................................................... 171 
Figure III - 8. Représentation de l’angle de goutte formé par de l’eau sur une surface hydrophile (S1) 
et une surface hydrophobe S2..................................................................................................... 173 
Figure III - 9. Evolution des retraits total et endogène des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1%              
de SME ....................................................................................................................................... 175 
Figure III - 10. Suivi de la perte de masse des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME............... 176 
Figure III - 11.  Evolution du retrait total des pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME et 1% de CG 
+1% de SME en fonction de leur perte de masse ....................................................................... 178 
Figure III - 12. Evolution de la perte de masse d’une solution d’eau distillée (□), d’une solution 
contenant 6% d’un adjuvant réducteur de retrait (○) et de l’adjuvant réducteur de retrait           
seul (◊)[BEN01] ......................................................................................................................... 180 
Figure III - 13. Influence du dosage en CG et SME sur le retrait total à 310 jours............................. 181 
Figure III - 14. Evolution de Rc pour les pâtes témoin, avec 1% de CG, 1% de SME ....................... 184 
Figure III - 15. Influence du dosage en CG (A) et en SME (B) sur la résistance en compression de 
pâtes contenant 50% de NHL et 50% de MK âgées de 49 jours ................................................ 185 
Figure III - 16. Evolution du seuil de cisaillement des pâtes témoin et contenant 1% de CG en fonction 
du temps à l’issue du malaxage .................................................................................................. 187 
Figure III - 17. Suivi de la conductivité et du pH de solutions diluées témoin et contenant 1% de      
CG (A) et photographie du test du précipité (B) ........................................................................ 188 
Figure III - 18. Chromatogramme HPLC d’une solution diluée et filtrée de liant contenant 4% de CG 
après 10 minutes d’agitation....................................................................................................... 189 
Figure III - 19. Mécanismes d’hydrolyse du CG en milieu alcalin ..................................................... 190 
Figure III - 20. Evolution de la résistance en compression des pâtes témoin et avec 1% de CG........ 192 
Figure III - 21. Evolution de la résistance en compression de pâtes témoin, avec 1% de CG ............ 193 
Figure III - 22. Evolution à long terme de la résistance en compression de la pâte témoin ................ 194 
Table des illustrations 
 
- 336 - 
Figure III - 23. Photographie de sections de pâtes témoin (A) et incorporant 1% de CG (B) âgées de 
400 j après pulvérisation de phénolphtaléine ainsi que de la section de pâte avec 1% de CG après 
rupture en compression (C) ........................................................................................................ 194 
Figure III - 24. Diffractogrammes des pâtes témoin et avec 1% de CG, âgées de 49 jours ................ 196 
Figure III - 25. Analyses thermogravimétriques de pâtes témoin et contenant 1% de CG âgées de        
49 jours ....................................................................................................................................... 198 
Figure III - 26. Spectres de RMN-MAS 29Si et 27Al du mélange anhydre et des pâtes témoin et 
contenant 1% de CG âgées de 49 jours. (* : bandes de rotation)................................................ 200 
Figure III - 27. Illustration des degrés de connectivité des tétraèdres de silicium et de leur 
nomenclature en RMN du silicium [CHE07] ............................................................................. 200 
Figure III - 28. Structure schématique des C-S-H et nomenclature des tétraèdres de silice et des 
aluminium substitués en RMN ................................................................................................... 201 
Figure III - 29. Diffractogrammes des pâtes liantes témoin âgées de 10 minutes à 13 mois .............. 204 
Figure III - 30. Diffractogrammes des pâtes liantes incorporant 1% de CG âgées de 10 minutes à       
13 mois ....................................................................................................................................... 205 
Figure III - 31. Analyses thermogravimétriques différentielles des pâtes liantes témoin et contenant207 
Figure III - 32. Diffractogrammes à 8 mois du cœur des pâtes témoin et avec 1%CG....................... 209 
Figure III - 33. Analyses thermogravimétriques différentielles à 8 mois du cœur des pâtes témoin et 
1%CG et de la couche carbonatée de la pâte 1%CG. ................................................................. 211 
Figure III - 34. Evolution de la teneur en air de la pâte fraiche en fonction du dosage en SME......... 214 
Figure III - 35. Structure amphiphile de la molécule de SME ............................................................ 215 
Figure III - 36. Clichés de pâte durcie incorporant 1% de SME réalisés au vidéomicroscope (A) et au 
microscope électronique à balayage (B : x 200)......................................................................... 216 
Figure III - 37. Evolution de la masse volumique apparente et de la porosité accessible à l’eau des 
pâtes en fonction de leur teneur en SME.................................................................................... 217 
Figure III - 38. Evolution de la masse volumique apparente de la pâte durcie en fonction de la teneur 
en air initiale de la pâte fraiche................................................................................................... 217 
Figure III - 39. Influence du mode de conservation sur l’évolution des résistances en compression de 
NHL et TEM au cours du temps................................................................................................. 221 
Figure III - 40. Evolution de la résistance en compression (A) et de la profondeur carbonatée (B) pour 
des échantillons TEM et ADJ conservés en ambiance contrôlée (HR > 95%) et en extérieur... 222 
Figure III - 41. Répartition porale des liants TEM (A), ADJ(B), T70 (PF70) [SAM08] (C) et           
NHL (D) ..................................................................................................................................... 224 
Figure III - 42. Evolution entre 28 et 180 jours de l’indice d’absorption capillaire des pâtes TEM         
et ADJ......................................................................................................................................... 225 
Figure III - 43. Isothermes de sorption/désorption de vapeur d’eau à 20°C des liants TEM, ADJ           
et NHL ........................................................................................................................................ 227 
Table des illustrations 
 
- 337 - 
Figure III - 44. Isothermes de sorption/désorption de vapeur du liant T70 et des particules de 
chènevotte [GAR00]................................................................................................................... 227 
 
Figure IV - 1. Allongement à la rupture de fibres de lin (A) et de chanvre (B) à l’état brut et après 1, 2 
et 3 semaines d’immersion dans une solution saturée d’hydroxyde de calcium ........................ 238 
Figure IV - 2. Diffractogrammes de rayons X des fibres de lin brutes et après 3 mois d’immersion dans 
une solution saturée de Ca(OH)2 ................................................................................................ 239 
Figure IV - 3. Diffractogrammes de rayons X des fibres de chanvre brutes et après 3 mois d’immersion 
dans une solution saturée de Ca(OH)2 ........................................................................................ 239 
Figure IV - 4. ATG et DTG des fibres de lin brutes et des fibres de lin après 3 mois d’immersion dans 
une solution saturée de Ca(OH)2 ................................................................................................ 240 
Figure IV - 5. ATG et DTG des fibres de chanvre brutes et des fibres de chanvre après 3 mois 
d’immersion dans une solution saturée de Ca(OH)2................................................................... 241 
Figure IV - 6. Clichés MEB (LV-BSE) des fibres de lin après 3 mois d’immersion dans une solution 
saturée de Ca(OH)2 (A : x 200 ; B : x 1000)............................................................................... 242 
Figure IV - 7. Cliché MEB (LV-BSE) des fibres de chanvre après 3 mois d’immersion dans une 
solution saturée de Ca(OH)2(A : x 30 ; B : x 70 ; C : x 200 ; D : x1000 ; E : x 2000 ; F :               
x 500).......................................................................................................................................... 242 
Figure IV - 8. Cartographie EDS d’une fibre de chanvre brute (à gauche : aspect microscopique MEB-
LV-BSE ; au milieu, en rouge : Ca ; à gauche, en vert : Si). ...................................................... 243 
Figure IV - 9. Photographies de l’essai de flexion réalisé sur les composites fibrées (A et C), loi de 
comportement type obtenue à l’issue de cet essai sur la matrice pure et sur le composite renforcé 
par 1% de fibres de lin (B) et schéma de l’essai de flexion 3 points (D).................................... 245 
Figure IV - 10. Lois de comportement en flexion 3 points d’échantillons de pâte pure (marron), et de 
composites renforcés par 1% de fibres de lin (bleu), chanvre (jaune) et yucca (vert)................ 247 
Figure IV - 11. Courbes charge-déplacement en flexion trois points des échantillons de liant pur et de 
composites renforcés par 1% de fibres de lin, chanvre et yucca pour des échéances comprises 
entre 9 jours et 1 an, conservées en ambiance contrôlée à humidité relative supérieure ou égale à 
95%HR ou exposées à un vieillissement naturel en extérieur (sur les courbes des composites 
fibrés, figure systématiquement, en noir, le comportement de la matrice pure à la même 
échéance) .................................................................................................................................... 250 
Figure IV - 12. Evolution entre 9 jours et 1 an des grandeurs caractéristiques du comportement en 
flexion des composites renforcés par des fibres de lin et de chanvre, conservés en ambiance 
contrôlée (HR > 95%)................................................................................................................. 253 
Figure IV - 13. Evolution de la résistance en compression des éprouvettes de matrice pure et de 
composites renforcés par 1% de fibres de lin, chanvre ou yucca conservées en ambiance 
contrôlée (HR > 95%)................................................................................................................. 254 
Table des illustrations 
 
- 338 - 
Figure IV - 14. Evolution de la profondeur carbonatée des échantillons témoin et fibrés conservés en 
ambiance intérieure contrôlée (A) et en extérieur (B) ................................................................ 255 
Figure IV - 15. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres 
de lin après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR . 256 
Figure IV - 16. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR ........... 256 
Figure IV - 17. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres 
de lin après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR ....................................................................................................................................... 257 
Figure IV - 18. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR.. 258 
Figure IV - 19. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR.. 259 
Figure IV - 20. Clichés MEB (LV-BSE) de composite renforcé par des fibres de lin après 1 an de 
vieillissement en extérieur : faisceau de fibres de lin issue de la section de rupture (A : x 250) et 
fibre de lin d’une section polie (B : x 1000) ............................................................................... 259 
Figure IV - 21. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de lin 
après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 500 et B : x 2000) ............................................ 260 
Figure IV - 22. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres 
de chanvre après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à     
95%HR ....................................................................................................................................... 261 
Figure IV - 23. Clichés MEB d’une section polie de composite renforcé par des fibres de chanvre 
après 49 jours de cure à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 95%HR ........... 262 
Figure IV - 24. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite carbonaté renforcé par 
des fibres de chanvre après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou 
égale à 95%HR (A : x 1000 ; B : x 3000) et cartographie par EDS du calcium......................... 263 
Figure IV - 25. Clichés MEB d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des fibres de 
chanvre après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR ....................................................................................................................................... 263 
Figure IV - 26. Cartographie par EDS d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des 
fibres de chanvre âgé de 1 an , conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (rouge : Ca ; vert : 
Si ; bleu clair : Al ; bleu foncé : C)............................................................................................. 264 
Figure IV - 27. Cartographie par EDS d’une section polie de composite carbonaté renforcé par des 
fibres de chanvre âgé de 1 an , conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (rouge : Ca ; vert : 
Si ; bleu foncé : C)...................................................................................................................... 264 
Figure IV - 28. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite renforcé par des fibres 
de chanvre après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 100 ; B : x 250 ; C : x 1000).......... 265 
Table des illustrations 
 
- 339 - 
Figure IV - 29. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture (A et B) et d’une section polie (C) de 
composite renforcé par des fibres de yucca après 49 jours de cure à HR > 95% ....................... 265 
Figure IV - 30. Cartographie par EDS d’une section polie de composite renforcé par des fibres de 
yucca âgé de 49 jours, conservé en ambiance contrôlée à HR > 95% (bleu : Ca ; jaune : Al ; 
rose : Si ; violet : C).................................................................................................................... 266 
Figure IV - 31. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie d’un composite renforcé par des fibres de 
yucca conservé 49 jours à HR > 95% (A : x 500 ; B : x 100 ; C : x 500)................................... 266 
Figure IV - 32. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite carbonaté renforcé par 
des fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou 
égale à 95%HR (A : x 250 ; B : x 250 ; C : x 250)..................................................................... 267 
Figure IV - 33. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite non carbonaté renforcé 
par des fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure 
ou égale à 95%HR (A : x 100 ; B : x 1500)................................................................................ 267 
Figure IV - 34. Clichés MEB (LV-BSE) de la section de rupture de composite non carbonaté renforcé 
par des fibres de yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure 
ou égale à 95%HR (A : x 100 ; B : x 500).................................................................................. 268 
Figure IV - 35. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de 
yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR ....................................................................................................................................... 268 
Figure IV - 36. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de 
yucca après 1 an de vieillissement à une humidité relative contrôlée supérieure ou égale à 
95%HR ....................................................................................................................................... 268 
Figure IV - 37. Clichés MEB (LV-BSE) d’une section polie de composite renforcé par des fibres de 
yucca après 1 an de vieillissement en extérieur (A : x 250 ; B : x 150 ; C : x 500).................... 269 
Figure IV - 38. Cartographie par EDS d’une section polie de composite renforcé par des fibres de 
yucca âgé de 1 an, conservé en extérieur (bleu : Ca ; jaune : Al ; orange : Si ; vert : C) ........... 269 
Figure IV - 39. Masse volumique apparente et porosité accessible à l’eau des composites à base de 
granulats végétaux à 49 jours ..................................................................................................... 278 
Figure IV - 40. Coefficients d’absorption capillaire à 15 minutes et 1 heure des composites à base de 
granulats végétaux âgés de 49 jours ........................................................................................... 279 
Figure IV - 41. Résistance en compression à 49 jours des composites à base de granulats végétaux 280 
Figure IV - 42. Résistance en compression à 49 jours des composites à base de granulats végétaux en 
fonction de leur masse volumique apparente.............................................................................. 280 
Figure IV - 43. Conductivité thermique à l’état sec des composites à base de granulats végétaux en 
fonction de leur masse volumique apparente.............................................................................. 281 
Figure IV - 44. Variation de la conductivité thermique des composites en fonction de leur masse 
volumique apparente selon leur état d’équilibre hydrique.......................................................... 282 
Table des illustrations 
 
- 340 - 
Figure IV - 45. Comparaison entre les valeurs de conductivité expérimentales et celles issues de la 
littérature..................................................................................................................................... 283 
Figure IV - 46. Isotherme expérimental de sorption de vapeur du liant, des particules de chènevotte285 
Figure IV - 47. Evolution dans le temps de la résistance en compression de la formulation CHEN25, 
pour des éprouvettes conservées en conditions contrôlées à 20°C, HR > 95% et pour une 
conservation extérieure............................................................................................................... 286 
Figure IV - 48. Résistance en compression à 9, 28 et 49 jours des formulations à dosage variable en 
chènevotte et sable...................................................................................................................... 289 
Figure IV - 49. Conductivités thermiques des composites à dosages variables en sable et chènevotte en 
fonction de leur masse volumique et de leur état hydrique (sec ou en équilibre avec une ambiance 
à 65%HR) ................................................................................................................................... 290 
Figure IV - 50. Evolution de la résistance en compression des composites à 49 jours en fonction.... 290 
Figure IV - 51. Les différentes étapes de la préfabrication de blocs à base du mélange liant 
pouzzolanique/chènevotte........................................................................................................... 292 
  
Table des illustrations 
 
- 341 - 
Liste des tableaux 
Tableau I - 1. Synthèse des propriétés attendues d’un écomatériau...................................................... 37 
Tableau I - 2 : Paramètres influençant les propriétés des composites à matrice minérale renforcés par 
des fibres végétales [AZI84]......................................................................................................... 46 
Tableau I - 3. Synthèse d’une partie des compositions de béton de chanvre traitées dans la littérature69 
Tableau I - 4. Synthèse bibliographique des porosités totales et ouvertes de différents bétons               
de chanvre..................................................................................................................................... 71 
Tableau I - 5. Paramètres d’essai des études menées sur le comportement mécanique du béton             
de chanvre..................................................................................................................................... 72 
Tableau I - 6. Synthèse des caractéristiques mécaniques à 2 ans du béton de chanvre......................... 77 
Tableau I - 7. Conductivité thermique des principaux matériaux de construction................................ 81 
 
Tableau II - 1. Exigences sur la résistance mécanique normalisée de la chaux [EN 459-1] ............... 103 
Tableau II - 2. Composition chimique du gisement de Saint Astier dont est issue la NHL5        
[STAST] ..................................................................................................................................... 103 
Tableau II - 3. Composition minéralogique du gisement de Saint Astier dont est issue la NHL5 
[STAST] ..................................................................................................................................... 104 
Tableau II - 4. Composition chimique de la NHL5 de Saint Astier. Données moyennes Saint Astier 
[STAST] et mesures LMDC....................................................................................................... 104 
Tableau II - 5. Composition minéralogique de la NHL5 de Saint Astier [STAST] ............................ 105 
Tableau II - 6. Composition chimique du métakaolin Argicem de Argeco ........................................ 108 
Tableau II - 7. Caractéristiques principales des cinq adjuvants retenus pour notre étude 
[MAT01],[OLEON],[INTER] .................................................................................................... 112 
Tableau II - 8. Récapitulatif des propriétés à l’état frais des pâtes témoin et contenant les différents 
adjuvants..................................................................................................................................... 113 
Tableau II - 9. Synthèse bibliographique sur la composition chimique des différents types de fibres 
végétales ..................................................................................................................................... 127 
Tableau II - 10. Composition des fibres de lin et de chanvre déterminée par dosage ADF-DNF....... 128 
Tableau II - 11. Synthèse bibliographique des propriétés physiques des fibres de lin et de chanvre.. 131 
Tableau II - 12. Synthèse bibliographique du coefficient d’absorption d’eau de différentes fibres 
végétales ..................................................................................................................................... 132 
Tableau II - 13. Synthèse bibliographique des propriétés mécaniques de différentes fibres végétales134 
Tableau II - 14. Evolution de la résistance en traction de fibres de palmier dattier en fonction de la 
longueur des échantillons testés [KRI05] ................................................................................... 136 
Tableau II - 15. Comparaison des propriétés mécaniques moyennes des fibres de lin et de chanvre. 138 
Table des illustrations 
 
- 342 - 
Tableau II - 16. Répartition par organe de la matière sèche, de la matière minérale et des substances 
protéiques dans les résidus de culture du tournesol [VAN98].................................................... 143 
Tableau II - 17. Conductivités thermiques des granulats végétaux en vrac ........................................ 144 
Tableau II - 18. Tableau récapitulatif des masses volumiques et de la porosité intergranulaire des 
mélanges en vrac de granulats végétaux..................................................................................... 145 
 
Tableau III - 1. Séquence de malaxage pour la réalisation des pâtes liantes testées au rhéomètre ..... 154 
Tableau III - 2. Masse volumique apparente des pâtes liantes témoin, contenant 1% de CG et              
1% de SME................................................................................................................................. 170 
Tableau III - 3. Porosité accessible à l’eau des pâtes liantes témoin, contenant 1% de CG et                
1% de SME................................................................................................................................. 170 
Tableau III - 4. Répartition porale et rayon moyen des pores des pâtes témoin, avec 1% de CG et avec 
1% de SME................................................................................................................................. 172 
Tableau III - 5. Angle à l’avancée de l’eau sur les pâtes témoin avec 1% de CG et 1% de SME....... 173 
Tableau III - 6. Tension superficielle de l’eau et des adjuvants étudiés.............................................. 174 
Tableau III - 7. Evolution de la concentration (en ppm) en glycérol, diglycérol et CG...................... 190 
Tableau III - 8. Composition des liants TEM, ADJ, NHL et T70....................................................... 220 
Tableau III - 9. Masse volumique apparente et porosité des différents liants ..................................... 223 
Tableau III - 10. Répartition porale et rayon moyen de la porosité des pâtes TEM, ADJ et NHL ..... 224 
Tableau III - 11. Conductivité thermique des différents liants............................................................ 226 
 
Tableau IV - 1. Synthèse des formulations fibrées étudiées (les pourcentages sont donnés en masse de 
liant anhydre).............................................................................................................................. 235 
Tableau IV - 2. Composition chimique déterminée par EDS de dépôts minéraux présents à la surface 
des fibres de lin dans des composites âgés de 1 an..................................................................... 260 
Tableau IV - 3. Formulations de composite à base de granulats végétaux étudiées ........................... 276 
Tableau IV - 4. Pourcentages volumiques des différents constituants dans les mélanges                    
frais étudiés................................................................................................................................. 277 
Tableau IV - 5. Formulations complémentaires de composites à base de chènevotte. Tous les dosages 
sont donnés en masse de liant anhydre. ...................................................................................... 281 
Tableau IV - 6. Formulations testées pour l’étude de l’incorporation de sable à un mélange 
chènevotte/pâte liante (les dosages sont donnés en pourcentage de liant anhydre).................... 288 
Tableau IV - 7. Pourcentages volumiques des différents constituants dans les mélanges                    
frais étudiés................................................................................................................................. 288 
 
 
Abstract 
 
- 343 - 
TITLE: Formulation and characterization of an ecofriendly building material using 
agroressources 
 
 
ABSTRACT: 
The main aim of this work was to contribute to the development of an innovative building 
material that complies with legislations and users actual requirements concerning 
environmental and health impacts as well as thermal or hygroscopic comfort. An original 
pozzolanic matrix has been formulated while conventional admixtures, reinforcement fibres 
and aggregates were substituted by renewable raw materials. Hardening mechanisms and long 
term behaviour of that binder (mix of metakaolin and hydraulic lime) have been explored. The 
benefits of incorporating two organic admixtures on early age properties and long term 
behaviour of the pozzolanic binder have been explained by the identification of interaction 
mechanisms between mineral and organic species. A comparative study has been realised on 
flexural reinforcement of this matrix by vegetable fibres of flax, hemp and yucca and on the 
durability of these different composites. Finally, the compatibility of this matrix with 
vegetable aggregates (hemp chènevotte and sunflower stem pith) has been checked and 
demonstrated in order to formulate self-supporting insulation ecomaterial. 
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